Analytisch-technische Untersuchungen

Schwefelwasserstoff-Entwickler fiir das Laboratorium

VON DR. K. TH. ZIMMERMANN, MUNCHEN

Es wird ein einfaches Laboratoriumsgerdt zur Darstellung eines starken, kontinuierlichen
Schwefelwasserstoff-Stromes beschrieben. Das H»S wird bei etwa 400 °C aus den Elemen-
ten synthetisiert; als Katalysator dient ein Molybdéinsulfid-Trigerkontakt.

Fin kréftiger, kontinuierlicher Schwefelwasserstoff-
Strom, wie er fiir priparative Arbeiten oder fiir groBere
analytische Laboratorien gefordert wird, 148t sich mit
den bekannten Schwefelwasserstoff-Entwicklern nur
schwierig erzeugen. Das nachfolgend beschriebene Ge-
rat beseitigt diesen Ubelstand; es ist den bekannten
Schwefelwasserstoff-Entwicklern in Leistung, Konstanz
des Gasstromes, Reinheit des Gases, Einfachheit der
Wartung und Wirtschaftlichkeit iiberlegen.

Die Synthese aus den Elementen in der Gasphase bietet die
groBten Erfolgsaussichten auf die Erzeugung eines starken
Schwefelwasserstoff-Stromes. Bekannt ist die Darstellung am
Bimssteinkontakt bei 400 bis 600 °C [1,2]. Eine Apparatur,
mit deren Hilfe etwa 8 Liter Schwefelwasserstoff in der
Stunde erzeugt werden koénnen, wurde bereits beschrieben
[2,3]. Bimsstein beschleunigt die Gleichgewichtseinstellung
aber unzureichend. Als wesentlich wirksamere Katalysatoren
fiir diese Reaktion werden Mo, W, Ni, Co, Fe, V, Zn und
deren Verbindungen, insbesondere die Sulfide, genannt [4].
Kontakte aus Nickel- und Kobaltsulfid sind zur Schwefel-
wasserstoff-Synthese in Laboratoriumsapparaturen verwandt
worden [5,6]. Zur industriellen Darstellung von Schwefel-
wasserstoff hoher Konzentration durch Synthese aus den
Elementen erwiesen sich Molybdén- und Wolframdisulfid als
katalytisch besonders aktiv [7,8]. Diese Katalysatoren wur-
den in technischen und halbtechnischen Syntheseapparaturen
verwendet, wobei der Kontakt durch Eintauchen in fliissigen
Schwefel auf seine Reaktionstemperatur von etwa 400 °C er-
hitzt wurde [7]. Schwierigkeiten bereitet die Abscheidung des
vom Gas mitgerissenen Schwefels, da dieser die Apparatur
verstopfen kann. Die rechtzeitige Schwefel-Abscheidung wird
mit einer Verringerung der Apparateabmessungen immer
problematischer.

Frei von diesem Nachteil ist unser Schwefelwasserstofi-
Entwickler aus Geriteglas (Abb. 1), in welchem mitge-
rissener Schwefel bereits innerhalb des Reaktionsrau-
mes abgeschieden wird.

Mit einem Tiegelofen (1) erhitzt man das ReaktionsgefiB (2)
mit Schwefel (3) auf etwa 380 °C. Durch das Einleitungsrohr
(4) stromt Wasserstoff durch den geschmolzenen Schwefel.
Der Wasserstoff gelangt zusammen mit dem Schwefeldampf
durch die Eintrittséffnung (5) zo dem Katalysator (6), an
dem die Umsetzung zu Schwefelwasserstoff stattfindet. Der
Kontakt -- man verwendet einen Molybdiandisulfid-Triger-
katalysator mit einer K&rnung von 3 bis 4 mm -- wird durch
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das Gasgemisch auf seine Reaktionstemperatur erhitzt. Nach
Passieren des Kontaktes crreicht das Gas das Steigrohr (7).
Durch das Abscheidungsrohr (8) flieBt der iiberschiissige
Schwefel, der zur Erzielung cines volligen Umsatzes des
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Abb. 1. Schwefelwasserstoff-Entwickler

Wasserstoffs und damit eines wasserstoff-freien Gases erfor-
derlich ist, zu dem Schwefel-Vorrat zuriick. In dem Luft-
kiihler (9) werden letzte Reste des vom Schwefelwasserstoff
mitgerissenen Schwefeldampfes kondensiert. Am Gasaus-
tritt (10) wird der Schwefelwasserstoff entnommen.
Zum Schutz der Apparatur gegen Uberdruck bei verschlosse-
ner Gasleitung oder Verstopfungen innerhalb der Apparatur
wird eine Tauchung in die Wasserstoff-Zuleitung eingeschal-
tet. Die Schliffverbindungen des Reaktionsgefifles bleiben
ungefettet, eventuelle Undichtigkeiten beseitigen sich wih-
rend des Betriebes durch hineinkondensierenden Schwefel.
Eine Syntheseapparatur mit der in Abb. 1 gegebenen Ab-
messung gestattet, mit einer Schwefel-Fiillung von etwa
1,2 kg 800 | Schwefelwasserstoff herzustellen. Es kann
eine Gasmenge bis zu 300 l/h entnommen werden. Die
Apparatur 1afit sich deshalb auch in vielen halbtech-
nischen Anlagen verwenden. Der Entwickler erzeugt
einen auch iiber lange Zeiten gleichmiBigen, in weiten
Grenzen variierbaren Schwefelwasserstoff-Strom, der
sofort unterbrochen und bei Bedarf wieder aufgenom-
men werden kann. Durch die Art der Darstellung arbei-
tet das Gerit sehr wirtschaftlich, und es entstehen keine
Abfallprodukte. Eine Geruchsbeldstigung bei der Neu-
fiillung tritt praktisch nicht auf.
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