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5. Abscheidung von SOhwefelwusserstoff
aus Gasen,
Separation of hydrogen sulfide from gases,

Frame Nos. 70 = 76
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Es ist seit langemn bekannt, Soﬁwefelwas;erstoff dudurch aus Ga-
sen zu entfernen, duss man 8ie. mit Ammoniak versetst und sie duruuf

zuerst mit gereinigtem Ammoniakwasser nd dann mit reinem Jasser wéscht.
Dieses Verfahren hat 31ch aber nicht e nblrgern kdnnen, hauptsdchlich '
aus folgeéden Grdnden: Wenn man ein Gag, dus schwache gasfdrmige SHu-
ren, wie SOhwefelwadserstoff und Kohlenaaure, und Ammoniak enthdlt,
mit Vasser berieselt, bildet sich'eine Lbsung, die die Ammoniumsulze
der schwachen gusformigen SHuren enthdlt, in der Regel aber stark ver-
dunnt ist, sodass bei ihrer weiteren Verarbeitung viel WHrme, z.B. in
Form von Dampf, asufgewendet werden muss, Wdscht man beispielsweise ein
Kokereigas, das im cbm etwa 5-10 g Ammoniek und daneben 0,5-1% Schwe-
felwaeserstoff und 2-3% Kohlendioxyd enthdlt, mit Wasser, so erhilt
man ein Gaswasser, das nur etwa 1-2% Ammoniak in Form von ammoniumcur-
bonat und Ammoniumsulfid enthdlt. Dubei wird gleiqhzeitig nur eig kleif.
ner Bruchteil, in der Regel nur etwsa 20-30%, des im thgua insgesamt
enthultenen Schwefelwasserstoffs ausgewuschen., s kommt hinzu, dass
der Schwefelwaaserstoff, 8oweit er Uberhaupt gewonnen werden kumn,
stark mit Kohlenedure verdinnt ist und daher nur schwierig oder Uber-
huupt niocht verwertet werden kunn,

Ee hut duher auch nioht un Versuchen gefehlt, die Gusreinigung

mit Hilfe von Ammoniek zu verbessern, doch hat sich bigher keine
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praktisch brauchbure Ldsung ergeben. Allén diesen Vorﬁchlégen ist ge~
meinsam, dass uusser dem'bch%efelwasserstoff stets aueh erhebliche
liengen Kﬁhlenséure aus den Gusen uusgewaschen werden, obwohl deren Ent-
fernung aus dem Gas h#dufig gar nicht erforderlich ist,und obwohl der
aus den Waschfliissigkeiten gewonnene Schwefelwasserstoff durch die Koh~
lenséure verdlinnt wird, und duss die sntfernung des Schwefelwasserstoffs:
uue den Gasen unvollstéindig verléuft, oder duss sogur zundchst die K6h~
lens#dure aus den Gasen eqtfernt wird, ehe die Auswuschung'des Schwefcl-
wasserstoffs Uberhuupt gelingt. iine selektive Entfernung des Schwefel
wassérstoffs aus Gusen, die auqh Kohlenstdure enthalten, ist crust durch
einen Vorschlag mdglich geworden, nuch dem der Schwefelwudseiitoff durdx;
wasser 1n Gegenwart von Uberschiissigem Ammoniak beli tiefun Tpxperaturcn,f
d.h. terhalb etwa 59, ausgewaschen werden 5011, Dieses Verfuhren hat
-abér den Nuchteil, dass das arbeiten bLei tiefen Temperaturen, die mun
mit‘gewéhnlichem Kuhlwesser nicht'erreichen hann, zugdtzliche sinrich-
tungen und laufende hosten f r die hililung eriordert, und dass bei den
tféfen Témperaturen stets dip Gefahr von Naphthalinauescheldungen aus
dem Gas besteht, die zu Verstopfungen anlags geben k¥nnen.

Ls wurde nun gefunden, dass man Schwefelwasserstoff aus Gusen,die
auch Kohlensiure und gegebenenfalls hummoniak enthalten, in einfucher
Weise durch auswaschen mit Wesser in Gegenwurt von Ammoniak selektiv
abscheidon kann, wenn man die Beruhrungszeit des Gases mit der Vusch-
flussigkeit so kurz hilt, daas praktisch keine Kohlonsaure durch die
Fansiﬁkeit aufgenommen wird. Bei dieser Behandlung nimnt dun Guu Ammo-
niuk u f,'daa in beliebiger Weioe, z.B. durch eine Behundlung uit uvdu-
ren, aus dem Gas ubgeschieden werden kann.

Das Verfahren ist von besonderer Bedeutung [ur die Roluicun; von

Destillutionspasen, wie Kokereigas und bchwelgus, die in der Regel
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Ammoniak, Schwefelwasserstoff yurg Kohlensdure ﬁebenexnander enthulten.

gs iep zwar bekannt, bei der Behandlung §on Gusen, die uchwelel-
wasﬂerstoff und Kohle sjure énthalten, mit alkaligch reugierenden Vauscl -
flussigkeiten,_die durch irhitzen wiederbelebt werden, den SchWefelwaJ~
ueiatoff dadurch selektiv duszuwuaschen, duss man die Berihrungszeit Jeu
Guses mit der Flussigkeit sehp kurz hdlt und rfip eine feine Verteilun,
der Fliussigkeit sorgt. Dicses bekannte Verfuhren gibt aber keinen Hin-
weils auf das vorliegende, da widssrige LGSuhgen von Amumoniuk nicht durct
Erhitzen wiederbelebt werden konnen und sich auch sonst wesentlich up-
ders verhalten uls die bei den bekannken Verfahren benutazten Waschflig -
sigkeiten, Tatsdchlich hut man eine splche Jbertragung auch nicht ver.
sucht, sondern suchte die selektive Aﬁswaschung dey Schwefélwasserstoffs
mit Wasser in Gegenwart von Ammoniak in underer Weige 2u erreichen, iny-
_besondere.durch die oben erwidhnte Anwendung tiefer Tempe ruturen, Gegen-
Uber der Verwendung alkelisch reagierender WuSChflUSSigkeiben, die
durch Brhitzen wiederbelebt #erden, besteht dn wesentlicher Unterschieq
auch durin, dass im bekannfen Fall eine feine Verteilung der Vaachrlia-
sigkeit unbedingt notwend%g ist, wenn man den Séhwefelwusserstoff'selek~
tiv auswaschen willy im vorliegenden Falle arbeitet man dugegen zweck
mésyig in'Glockenbodenwaechern oder Hhnlichen Vorrichtungen, in denen
die Flussigkeit nicht 40 fein verteilt wird.

Daus fUr die intfernung des Schwefelwasserstof £y benstigle ammoniak
kann entWeder dem zu reinigenden Gus -~ wenn 88 nicht ?Chon genigond Am-
moniak enthyflt- oder dem zur Berieselung dienenden Vusgar sugefigt wer-
den, wobel -die Berieselung ulso ipg letzten Full mit ejper wauurigeﬁfion

sung von Ammoniuk erfolyt. K

I

Wenn dus zu reinigende Guy nicht geniigend ammoniak enthdlt, kann

8 zweckmlasig sein, uus der gebruuchten Wugchflisuigkeit freies Ammo-
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niak zu gewinnen und dieses der Gusweschung wieder zuzuflhren. Bel-
spielsweise kunn man die Flissigkeit erhitzen, insbesonders durch
binleiten von Dumpf, und dadurch Ammoniuk, Schwefelwusserstoff und
gegebenenfalls Kohlensture austreiben. Die Dimpfe kinnen dann: ekuhlt
werden, wobel ein verhiltnismdssig konzentriertes Gaswasser a§ gschie -
den wird, duas auch ziemlich viel freies ammoniak enthédlt. Dieses kann
dann unmittelbar fUr die Guswaschung in der ersten Stufe verWﬁndet
werden. Man kann auéh aus den beim drhitzen der Waschfluséigkgit gebuil~
-deten Ddmmpfen. zunidchst eine konzentriérte hmmonsulfidldsung, die gege-~
benenfalls auch Ammoniumcarbonat‘enthalt, abscheiden; und das lbrig
bleibende freie ammoniak entweder unmittelbuar dem rohen Gus zusetzen,
oder es 1n asser zu einer 2-4% ammoniak enthultenden Fllssigkeit 10-
gen und -mit diéser die Guswaschung durchfiihren. iMen kann aber fir die
Guswaschung uuch FlUssigkeiten verwenden, die hShere Ammoniakkonzcn-
trationén aufwetsen. |

Die Waschflilssigkeit oder die beim srhitzen daraus gebildeten
Dﬁmpfe‘kdnnen aber auch auf chemischem Wege zeplegt werden. Dies ist
z;B. méglich, indem man die Flﬂssigkeif-oder die daraus beim Erhitzen
gebildeten Ddmpfe mit sturken orgunischen Baaeﬁloder guch mit schwu-~
chen nicht fluchtiéen Siéuren oder deren'Sa;zen’behandelt,-Je nach der
Art d;} verwendeten Stioffe wird entweder de§\5chwefelwussergtbff uhd
§}é Kohlensdure gebunden und reines Ammbniakk}n Freiheit gesetzt, oder
aﬁér dus Ammoniak wird gebunden, wihrend dié;ﬁchwachon gusformigen
~8Huren entweichen. Bei der Anwendung dieser Verfuhren hdlt mun zwock-
midsesig Temperaturen zwischen etwa 50 und 90° ein. Arbeitet mun bei-
spielsweise mit starken orgunischen Basen oder mit alkalisch reugie-
renden Salzen der vorgenunntcn art, so werden dié gchwuchen gusfor-

migen Sduren, wie Schwefelwusserstoff und Kohlensdure, gebunden, whh-
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rend dus Ammoniak ungebunden bleibt-und aus der Lisung entweichen
kann, Arbeitet man dagegen mit sauren Stoffen der oben genannten art,
80 entweichen die schwachen gusftrmigen Suuren, wihrend dus A@moniak
gebunden wird und durch nachtrigliches grhitzen aus den Ldsungen in
reinexr Form gewonnen werden kahn,

Man kann auch die gebruuchte Waschflilssigkeit erhitzen und die
entweichenden Dampfe zu einer konzentrierten -Ammonsulfidldsung ver-
dichten oder durch starke SHuren, wie Schwefels#ure oder Salzsdure,
leiten, wobei aus diesen Sduren Ammoniumsalze gebildei werden, wih-
rend der Schwefelwasserstoff ungebunden entweicht und nunmehr beliebig
weiterverarbeitet werden kann, z.B. auf Schwefel, schweflige Sdure,
bchwefelséure oder Sulfite, insbesondere Ammonsulfite, die zu Ammonsul-

/
fut umgeaetzt werden kdnnen,

Das Verfahren kann unte: gewdhnlichem oder auch unter erniedrig-
ten oder erhdhtem Dtuck durchgefﬁhrt werden. Dus Arbeiten unﬁer erhch-~
tem Druck ist dann besonders ;orteilhaft, wenn mun das gereinigte Gus
unter Druck weiterverarbeiten oder seiner Verwendung zufithren will,
wie es z,B, bei der Ferngasversorgung oder uuch bei vielen katalyti—
schen Gasreaktionen der Full #6t. Beim Arbeiten unter erhdohtem Druck
hat mun den weiterquorteil duss man auch eine e twu nFCh notwendige

Feinreinigung des Gases unter erhthtem Druck und dadurch in besonders
wirksamer VWeise durchflihren kann. Z.B. kann man zur &ntfernung der

- letzten Spuren Schwefelwasserstoff dus Gas einer Nachreinigung mit
wissrigem Ammoniuk unter erhshtem Druck unterziehen und die hierbvei
gebildete Pliissigkeit zusammen mit der im Verfuhren selbst gewonnenen

veruarbeiten,
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Beispiel l.

Man leitet stiindlich 1000 cbm Kokereigus, daé im cbm ¢ g Ammo-
niak, 10 g Schwefelwasserstoff, 50- 8 Kohlendioxyd und daneben 1,2%
Oyanwasserstof? enth#lt und aus dem durch KUhlung das Wasser abge-
vschieden ist, in einen Wasohturm, der mit Raschig-Ringen gefiillt und
80 bemessen ist, dass das Gae 9 Sekunden darin verweilt. Dieser Wasch-
turm wird atundlich mit 3/4 cbm einer 2% Ammoniak enthaltenden widssri-
 gen FIUGeigkeit berieselt, die uus Wasslr und Ammoniak gebildet wird. i
Die von dem Waschturm abfliessende Lésung enthalt 1 ) 9% Ammoniuk, 1,39
Schwefelwasserstoff und O 8%, Kohlendioxyd.Dus den Waschturmm verlassen—?
de Gas enthdlt nunmehr nur noch Spuren Schwefelwaeserstofi, aber den. |
gr¥ssten Teil der KohlensHure und im cbm etwa 6 g Ammbniak, |

Die aus dem Waschturm abfliessende FlUssigkeit, die in der Haupt -
sache Ammoniumsulfid enthdlt, wird Uber einen warmeauetauscher in
eine Kolonne gefuhrt deren unterer Teil mit Dampf -erhitzt wird. Die
'entweiohenden DAmpfe von Ammoniumeulfid werden auf etwa 7009 gekihlt,
derart, dass ein im wesentlichen aus Wasser bestehendes Kondensut in
die Kolonne zuruckgefuhrt wird, wdhrend Ammoniak und Uchwefelwasuer-
stolff mit verhdltnismassig wenig Wasser in einen Kihler gelangen und
dort zu einer 20- -25prozentigen Ammoniumaulfidlbsung kondensiert wer-
den. Aus dem unteren Teil der Kolonne wird ein Abwasser abgezogen,

das ‘praktisch frei von ammoniek und ochwefelwasserstoff ist.

Beispiel 2,

StUndlioh leitet man 10000 cbm einee aus Ulschiefer geﬁ)nnenen A
Schwelguses mit 4 g ammoniuk, 5 g Schwefelwusserstoff und 8% Kohlen-
dioxyd im cbm in @inen Glockenbodenwhscher, in den von oben 3 cbm

. 3prqzentiges Ammpniakwauger eingefilhrt wérden. Die Aufenthultsduuver
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des Gases betrigt wenigei als 1 Sekunde. lierbei wird der Schwetel~-
wusgerstofl des Gases praktisch vollstiéndig von dem Ammoniékwasser
aufgenommen; der Gehalt des Gases an Kohlendioxyd und Ammoniak wird
praktiech nicht ver#ndert. ‘

Die FlUsesigkeit aus demWaachturm gelangt in einen buttiger, der
mit heissér Schwefelstiure gefullt ist. Aus diesem entweicht ein Ge~
misch von Schwefelwasaeretoff und Wasserdampf , das gegebenenfulls
zur Vorwdrmung der aus dem Wuschturm kommenden FIUSSJgkeit dienen
kann, whhrend das Ammoniak als Ammonsulfat gebunden wird und in ubli-
.chﬂr ueizz durch Zindampfen gewonnen werden kann. Der Schwefelwasscr

stoff kann zu SchwefelsHure verarbeitet werder, die dunn zur PFillung

des Sﬁttigera dienen kann.

Dus Verfahren des Patents ,.,(Anmeldung 1.60 204 IVb/26d) wird
,hier nicht beansprucht,

Paten}anspruch

Verfdhreﬁ zur Abscheidung von ochwefelwaeseretoff aus Gasen, die
such KohlensHure und gegebenenfalls Ammoniak enthalten, durch iuswa-
schen mit Viusser in Gegenwart von Ammoniak bei gewdhnlicher Temperu-
tur, dudurch gekennzeichnet, dass die Befuhrungszeit des Guses mit
der Wuschfliissigkeit so kurz gehulten wird, dass pruktisch keine Koh-
lensdure durch die Feraigkeit aufgenommen wirdr
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