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69 Verfahren zur Herstellung von Carbonylsulfid.

@ Carbonylsulfid erhélt man mit verbesserter Reinheit

durch ein Verfahren, bei dem Kohlenmonoxyd durch
geschmolzenen Schwefel geperlt wird, der auf einer Tem-
peratur zwischen 300 und 440°C gehalten wird. Das so
erzeugte gasformige Gemisch wird dann bei einer Tempe-
ratur gehalten, welche oberhalb 510°C, jedoch nicht ho-
her als 650°C liegt. Dabei setzt sich Kohlenmonoxyd mit
Schwefel zu reinem Carbonylsulfid (Kohlenoxysulfid) um.
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PATENTANSPRUCHE

1. Verfahren zur Herstellung von Carbonylsulfid, bei
dem man in der Gasphase Kohlenmonoxyd mit Schwefel
umsetzt, dadurch gekennzeichnet, dass man Kohlenmon-
oxyd durch geschmolzenen Schwefel perlen lidsst, den man
bei einer Temperatur zwischen 300 und 440 °C hélt, und dass
man das so gebildete gasférmige Gemisch bei einer Tempe-
ratur oberhalb 510°, jedoch nicht héher 650 °C hilt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man den geschmolzenen Schwefel bei einer Temperatur
zwischen 330 und 410 °C hélt.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet,
dass das Molverhéltnis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd,
welche in der Gasphase nebeneinander vorliegen, im Bereich
von 1,0/1 bis 6,0/1 liegt.

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man den geschmolzenen Schwefel bei einer Temperatur
zwischen 350 und 380 °C hélt.

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet,
dass das Molverhilinis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd,
welche beide in der Gasphase vorliegen, im Bereich von 1,4/1
bis 3,0/1 liegt.

6. Verfahren nach Anspruch 1, 2 oder 4, dadurch ge-
kennzeichnet, dass man das Kohlenmonoxyd durch den ge-
schmolzenen Schwefel hindurchleitet, indem man Kohlen-
monoxyd mit einer Mengengeschwindigkeit von 0,1 bis 10
Nm?3/h pro m? Reaktorquerschnitt und mit einem Uber-
druck von 1 emH,O bis 100 cmH,0 in die Schwefelschmelze
an einer Stelle einblist, die 5 mm bis 50 cm unterhalb der
freien Oberfliche der Schmelze liegt, und dass man die Stro-
mungsgeschwindigkeit des Kohlenmonoxyds, den Blasdruck
und die Einleitungsstelle des Kohlenmonoxyds in die Schwe-
felschmelze so wiihlt, dass letztere in der Nihe der freien
Oberfliche in Turbulenz derart versetzt wird, dass geschmol-
zener Schwefel in Form feiner Teilchen verspriiht wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man das Gasgemisch bei einer Temperatur zwischen
530 und 600 °C hilt.

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man das Gasgemisch zwischen einer Sekunde und fiinf
Minuten auf der genannten Reaktionstemperatur hélt.

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dass man die Umsetzung von Schwefel mit Kohlenmonoxyd
in einem Reaktor vornimmt, dessen Wandungen aus Titan
oder titanreichen Legierungen bestehen oder dessen Innen-
wandung mit Titan oder solchen titanreichen Legierungen
ausgekleidet ist.

10. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, dass man anschliessend das gasformige Reaktionspro-
dukt unter Abscheidung von nicht umgesetztem Schwefel
abkiihlt und den kondensierten Schwefel mit Wasser zuriick-
gewinnt.

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Verfahren
zur Herstellung von Carbonylsulfid, welches als Rohstoff
zur Herstellung von Schiddlingsbekédmpfungsmitteln, Phar-
mazeutika und anderen Chemikalien wertvoll ist, indem man
Kohlenmonoxyd mit Schwefel in der Gasphase umsetzt.

Es wurden bisher schon viele Vorschlédge gemacht, um
Carbonylsulfid mit hoher Reinheit und verbesserten Aus-
beuten zu erzeugen. Allen diesen Vorschldgen ist gemeinsam,
dass nach Ausfithrung der Dampfphasenreaktion von
Schwefel mit Kohlenmonoxyd bei erhShten Temperaturen,

beispielsweise oberhalb 510 °C, sich das gebildete Carbonyl-
sulfid thermisch zersetzt und in Kohlendioxyd und Schwefel-
kohlenstoff zerfillt; dies ist unvermeidlich, und die Dampf-
phasenreaktion von Schwefel mit K ohlenmonoxyd sollte da-

5 her bei Temperaturen nicht oberhalb 510 °C und seo niedrig
wie praktisch moglich vorgenommen werden. Beispielsweise
schlédgt die DE-AS 1 222 024 ein Verfahren zur Herstellung
von hochreinem Carbonylsulfid vor, bei dem man Kohlen-
monoxyd mit Schwefel in der Dampfphase in Abwesenheit

10 eines Katalysators bei einer Temperatur zwischen 350 und
510°C umsetzt.

Weiterhin sind mehrere Verfahren bekannt geworden,
bei denen man die Dampfphasenreaktion von Kohlenmon-
oxyd mit Schwefel in Anwesenheit eines Katalysators bei

15 méssigen Temperaturen vornimmit, beispielsweise in Gegen-
wart eines Aluminosilikates bei einer Temperatur zwischen
500 und 900°F, d.h. zwischen 260 und 483 °C (US-PS
2 983 580); in Gegenwart eines Metallsulfids, ausgewéhlt aus
Na,S, K, S, NiS§, CrS, CoS, WS und SnS, und zwar bei einer

20 Temperatur zwischen 250 und 450 °C (US-PS 3 764 661);
und in Gegenwart einer Verbindung eines Erdalkalimetalles’
bei einer Temperatur zwischen 250 und 450 °C, US-PS
4078 045.

Das oben erwéhnte Verfahren, bei dem man die Dampf-

25 Phasenreaktion in Abwesenheit eines Katalysators bei einer
Temperatur zwischen 350 und 510 °C ausfiihrt, hat jedoch
den Nachteil, dass die Reaktionsgeschwindigkeit zunéchst so
gering ist, dass man lange Zeiten zur Vervollstindigung der
Reaktion bendtigt und daher einen relativ sehr grossen Re-

30 aktor ben6tigt, und dass zweitens das Reaktionsprodukt
eine wesentliche Menge an nicht umgesetztem Kohlenmon-
oxyd enthilt.

Die oben erwdhnten Verfahren, bei denen die Dampf-
phasenreaktion in Anwesenheit eines Katalysators ausge-

35 fithrt wird, haben den Vorteil, dass sich ein Reaktionspro-
dukt mit hoher Reinheit bei einer realtiv niedrigen Reak-
tionstemperatur und in einer relativ kurzen Reaktionszeit
bildet. Die Verfahren sind jedoch nicht vollstdndig zufrie-
denstellend, weil ndmlich erstens der Katalysator vor seiner

40 Verwendung vollstindig entwéssert werden muss, weil anwe-
sendes Wasser zu einer Nebenreaktion fithrt, indem gebilde-
tes Carbonylsulfid in Schwefelwasserstoff und Kohlendi-
oxyd zerlegt wird. Zweitens hat der Schwefel die Neigung,
sich auf dem Katalysator abzulagern, wodurch dessen Wirk-

45 samkeit zuriickgeht und sich ein Katalysatorbett relativ
schnell verstopft. Drittens haben die iiblichen Katalysatoren
ausserdem nur eine relativ kurze Lebensdauer.

Es wurde nun gefunden, dass man Carbenylsulfid mit
hoher Reinheit selbst bei einer Temperatur erzeugen kann,

so die 510 °C iibersteigt, wobei in Abwesenheit eines Katalysa-

_tors gearbeitet wird, in dem man ein gasformiges Gemisch
aus Kohlenmonoxyd und Schwefel erzeugt, wobei man
Kohlenmonoxyd durch geschmolzenen Schwefel perlen
14sst, der bei einer Temperatur zwischen 300 und 440 °C ge-

ss halten wird. Es war ausserordentlich tiberraschend, dass eine
thermische Zersetzung von gebildetem Carbonylsulfid nur in
einem vernachldssigbaren Ausmass stattfindet, obwohl das
erfindungsgeméss erzeugte gasférmige Gemisch aus Kohlen-
monoxyd und Schwefel bei einer Temperatur umgesetzt und

60 gehalten wird, die in der Reaktionszone 510 °C iibersteigt.

Nach dem erfindungsgeméssen Verfahren ldsst man
Kohlenmonoxyd durch geschmolzenen Schwefel perlen, der
bei einer Temperatur zwischen 300 und 440 °C gehalten
wird, und das so erzeugte gasformige Gemisch hilt man bei

65 einer Temperatur, die 510 °C iibersteigt, jedoch nicht héher
als 650 °C liegt. ) :

Man erzeugt ein gasformiges Gemisch aus Kohlenmon-
oxyd und Schwefel, welches dann in eine Reaktionszone ge-



leitet wird, indem man Kohlenmonoxyd durch geschmolze-
nen Schwefel perlen lisst. Dieser geschmolzene Schwefel
wird bei einer Temperatur zwischen 300 und 440 °C gehal-
ten. Lasst man Kohlenmonoxyd durch die Schwefelschmelze
perlen, so wird geschmolzener Schwefe! von den Gasblasen
des Kohlenmonoxyds mitgerissen, wodurch die Verdamp-
fung des Schwefels beschleunigt wird und sich die gewiinsch-
te gasformige Mischung bildet. Diese besteht aus Schwefel,
welcher von den Gasblasen des Kohlenmonoxyds mitgeris-
sen und verdampft wird, aus Schwefel, der von der freien
Oberfliche der Schwefelschmelze abdampft, aus Kohlen-
monoxyd sowie Carbonylsulfid, welches sich beim Durch-
perlen des Kohlenmonoxyds bereits gebildet hat. Betrégt die
Temperatur der Schwefelschmelze weniger als 300 °C, so ist
die verdampfte Schwefelmenge zu gering. Bei einer Tempera-
tur jedoch, welche 440 °C iibersteigt, verdampft zuviel
Schwefel (der Siedepunkt des Schwefels betrigt 444,6 °C),
und dann wird es zu teuer, nicht umgesetzten Schwefel aus
den gasférmigen Reaktionsprodukten, die vom Reaktor ab-
strémen, zuriickzugewinnen. Die Temperatur des geschmol-
zenen Schwefels liegt vorzugsweise zwischen 330 und 410°C,
insbesondere zwischen 350 und 380 °C.

Die verdampfte Schwefelmenge éndert sich je nach der
Menge des Kohlenmonoxyds, welches man in die Schwefel-
schmelze hineinblést, und der Temperatur dieser Schwefel-
schmelze. Insbesondere ist die verdampfte Schwefelmenge
der Menge an Kohlenmonoxyd etwa proportional, welche
man in den geschmolzenen Schwefel einbldst. Demgemdss
kann man das Verhdltnis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd
im erzeugten gasformigen Gemisch im wesentlichen kon-
stant halten, auch wenn sich dies durch Stromung des
Kohlenmonoxyds volumenmaéssig dndert, welches in den ge-
schmolzenen Schwefel eingeblasen wird, und man kann das
Verhdltnis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd dadurch verén-
dern, indem man die Temperatur des geschmolzenen Schwe-
fels dndert.

Das Molverhiltnis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd
sollte mindestens angendhert 1,0 betragen. Unter dem Aus-
druck «Molverhéltnis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd»,
welcher ganz streng genommen hier nicht vollstindig zu-
trifft, versteht man im vorliegenden Fall das Verhiltnis aus
der Anzahl der Schwefelatome zur Anzahl der Kohlenmon-
oxydmolekiile. Wenn dieses Molverhdltnis unter dem oben
angegebenen Wert liegt, so enthilt das aus dem Reaktor ab-
stromende gasformige Reaktionsprodukt eine merkliche
Menge an unumgesetzten Kohlenmonoxyd, wodurch die
Reinheit des erzeugten Carbonylsulfids zuriickgeht. Man er-
hilt das Molverhéltnis von mindestens angendhert 1,0, in-
dem man den geschmolzenen Schwefel bei einer Temperatur
von mindestens 300 °C hilt. Das Molverhéltnis von Schwefel
zu Kohlenmonoxyd liegt vorzugsweise im Bereich von 1,0
bis 6,0, insbesondere im Bereich von 1,4 bis 3,0, und diese
Bereiche erh&ft man mit Temperaturen des geschmolzenen
Schwefels von 300 bis 410° bzw. 350 bis 380 °C. Das optima-
le Molverhéltnis hat einen Wert von ungeféhr 1,5, und die-
sen Wert erzielt man, wenn die Temperatur des geschmolze-
nen Schwefels etwa 360 °C betrégt.

Da die Menge an verdampften Schwefel ungefdhr pro-
portional der Menge an Kohlenmonoxyd ist, welches in den
geschmolzenen Schwefel eingeblasen wird, ist die Menge an
Kohlenmonoxyd prinzipiell nicht begrenzt, wird aber in der
Praxis vom zuléssigen Durchsatz des verwendeten Reaktors
abhéngen. Die Stroumgsgeschwindigkeit des Kohlenmon-
oxyds, sein Druck und die Stelle, an der das Kohlenmon-
oxyd in den geschmolzenen Schwefel eingeblasen wird, soll-
ten vorzugsweise so gewéhlt werden, dass der geschmolzene
Schwefel in der Nihe seiner freien Oberfléche in Turbulenz
versetzt wird, und dass geschmolzener Schwefel aus dieser
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Oberfliche in Form von kleinen Teilchen verspriiht wird.
Daher kann man das Kohlenmonoxyd in den geschmolze-
nen Schwefel in einer geeigneten Tiefe einblasen, die von der
Stromungsgeschwindigkeit und dem Druck des Kohlenmon-
oxyds abhéngt und welche normalerweise 5 mm bis 50 cm
unterhalb der freien Oberflache des geschmolzenen Schwe-
fels liegt. Ist die Eintrittsstelle des Kohlenmonoxyds zu nahe
an der Oberfliche der Schmelze, so verdampft nicht die ge-
wiinschte Menge an Schwefel. Ist die Einblastiefe jedoch zu
gross, so kann sich die gewiinschte gasférmige Mischung
nicht bilden, bis man den Einblasdruck stark erhht. Ubli-
cherweise blist man Kohlenmonoxyd in einer Menge von
0,1 bis 10 Nm3/h pro m? Querschnittsfliche des Reaktors
unter einem Druck von 1 ¢m bis 100 cmH, 0 in den ge-
schmolzenen Schwefel ein.

Nun wird das gasformige Gemisch, welches man auf die-
se Weise erhiilt, bei einer Temperatur oberhalb 510° gehal-
ten, jedoch nicht hoher als 650 °C, und unter diesen Bedin-
gungen reagieren Schwefel und Kohlenmonoxyd miteinan-
der. Die Reaktionstemperatur liegt vorzugsweise im Bereich
von 530° bis 600 °C. Bei einer Reaktionstemperatur von un-
gefihr 510 °C ist die Reaktionsgeschwindigkeit sehr gering.
Bei einer Reaktionstemperatur oberhalb 650 °C erreicht je-

doch die thermische Zersetzung des gebildeten Carbonylsul-
fids solche Werte, dass merkliche Mengen von Kohlendi-
oxyd und Schwefelkohlenstoff entstehen.

Die Reaktionszeit kann je nach der Hohe der Reaktions-
temperatur verdndert werden und liegt iiblicherweise imi Be-
reich von 1 Sekunde bis 5 Minuten. Vorzugsweise liegt die
Reaktionszeit zwischen 3 Sekunden und zwanzig Sekunden.
Reaktionszeiten von mehr als fiinf Minuten begiinstigen die
thermische Zersetzung des gebildeten Carbonylsulfids. Die
Gasphasenreaktion wird bei Atmosphérendruck oder bei
Uberdrucken ausgefiihrt. Eine Ausfithrung der Reaktion bei
schwachem Uberdruck, der sich automatisch einstellt, wenn
man das Kohlenmonoxyd in den geschmolzenen Schwefel
einblést, ist besonders zweckmadssig. Die Art und Konstruk-
tion des verwendeten Reaktors ist nicht kritisch. Eine bevor-
zugte Ausfithrungsform besteht in einem vertikal stehenden
zylindrischen Reaktor, an dessen Boden sich ein Behalter fiir
geschmolzenen Schwefel befindet. Die Wandung des Reak-
tors kann aus einem nichtkorrodierenden Material bestehen
oder damit ausgekleidet sein, beispielsweise Titan oder titan-
reiche Legierungen. ,

Das aus dem Reaktor abgezogene gasformige Reaktions-
produkt enthélt merkliche Mengen an Schwefelddmpfen.
Diese gasformigen Reaktionsprodukte kénnen folgender-
massen gereinigt werden. Das gasférmige Reaktionsprodukt
wird vorzugsweise zundchst auf eine Temperatur zwischen
120 und 150 °C abgekiihlt, wodurch sich eine wesentliche
Menge des vorhandenen Schwefeldampfes kondensiert und
sich auf diese Weise abtrennt. Das gasférmige Reaktions-
produkt, welches nur noch wenig Schwefel in Form eines
Nebels enthélt, wird nun in Berlihrung mit geschmolzenem
Schwefel gebracht, der vorzugsweise bei einer Temperatur
zwischen 120 und 150 °C gehalten wird, wodurch sich der
Schwefelnebel praktisch vollstdndig vom gasformigen Reak-
tionsprodukt abtrennt. Dann wird dieses gasformige Reak-
tionsprodukt in eine Siule eingeleitet, welche mit korro-
sionsfreien Fiillkorpern beschickt ist, um die letzten Spuren
von Schwefel abzuscheiden. Das gasférmige Reaktionspro-
dukt kann, wenn gewiinscht, in Berithrung mit Wasser ge-
bracht werden, um den iibrigen Schwefel vollstindig auszu-
waschen.

Das gasformige Reaktionsprodukt, welches keinen un-
umgesetzten Schwefel mehr enthilt, besteht nun im Normal-
fall aus mindestens 97 Gew.-% Carbonylsulfid, weniger als 2
Gew.-% Kohlenmonoxyd, weniger als 0,2 Gew.-% Kohlen-
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dioxyd und weniger als 0,2 Gew.-% Schwefelkohlenstoff.-
Gasformige Reaktionsprodukte dieser Zusammensetzung
konnen auf iibliche Weise weiter gereinigt werden, wenn dies
gewiinscht wird.

Die Vorteile des erfindungsgemissen Verfahrens sollen
wie folgt zusammengefasst werden. Zunéchst erhilt man

Carbonylsulfid in guter Reinheit, obwohl die Dampfphasen-

reaktion bei einer héheren Temperatur ausgefiihrt wird ver- -
glichen mit bisher tiblichen Verfahren, Vermischt man die
erforderlichen Mengen an gasférmigem Schwefel und
Kohlenmonoxyd miteinander und hélt das so erzeugte gas-
férmige Gemisch bei einer Temperatur im Bereich der erfin-
dungsgemdssen Verfahrenstemperaturen, so ist das.so er-_
zeugte Carbonylsulfid bedeutend weniger rein. Dies beruht
darauf, dass die thermische Zersetzung des erzeugten Carbo-
nylsulfids im zweiten Falle bedeutend stirker ist. Dabei ist
sehr iiberraschend, dass beim Durchleiten gasférmigen
Kohlenmonoxyds durch geschmolzenen Schwefel und Aus-
setzen der so erzeugten gasformigen Mischung auf die ge-
nannten Reaktionsbedingungen die thermische Zersetzung
des Carbonylsulfids nur vernachldssigbar gering ist, wo-
durch Carbonylsulfid mit hoher Reinheit entsteht. Es wird
angenommen, dass der im gasformigen Gemisch vorhandene
Schwefel beim erfindungsgeméissen Verfahren in einer be-
sonderen molekularen Konfiguration vorliegt, die nicht zur
thermischen Zersetzung des Carbonylsulfids fithrt.

Zweitens ist das Verhéltnis von Schwefel zu Kohlenmon-
oxyd im gasférmigen Gemisch nicht wesentlich verinderlich,
selbst wenn die volumenmassige Strémungsgeschwindigkeit
des Kohlenmonoxyds, welches man in den geschmolzenen
Schwefel einblist, schwankt. Daher kann man das Verhilt-
nis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd auf einfache Weise
praktisch konstant halten. Weiterhin kann man das Verhilt-
nis von Schwefel zu Kohlenmonoxyd auf einfache Weise re-
geln, indem man nur die Temperatur des geschmolzenen
Schwefels dndert. Drittens ist die Reaktionsdauer stark ver-
kiirzt, und der Reaktor kann relativ klein ausgefiihrt wer-
den. Viertens ist dieser Reaktor wegen des Fehlens eines Ka-
talysators wenig kompliziert, und sowohl die Betriebskosten
als auch die Anlagekosten sind gering. Fiinftens wird der ge-
schmolzene Schwefel bei einer Temperatur gehalten, die un-
terhalb seines Siedepunktes liegt, und auf diese Weise wird
Energie gespart.

Die Erfindung soll nun in den folgenden Belsplelen wei-
ter erldutert werden.

Beispiel 1

Ein vertikal stehender zylindrischer Reaktor mit einem
Innendurchmesser von 5 cm, hergestellt aus Titan und mit
einem Behdlter fiir geschmolzenen Schwefel am Boden verse-
hen, wurde verwendet. In diesen geschmolzenen Schwefel
wurde kontinuierlich Kohlenmonoxyd eingeblasen, und
zwar an einer Stelle, die 3 cm unterhalb der freien Oberfliche
der Schwefelschmelze lag; die Durchsatzmenge an Kohlen-
monoxyd betrag 3 Mol/h und der Uberdruck 0,2 kg/cm2

Der geschmolzene Schwefel wurde ungefihr bei einer Tem-

_ peratur von 360 °C gehalten. Die Schwefelschmelze war in
der Nihe der frejien Oberfliche in turbulentem Zustand; die
Oberflédche des geschmolzenen Schwefels war mit Blasen be-
deckt, die sich aus diinnen Schwefelhdutchen gebildet hat-

s ten, und aus der so ausgebildeten Schwefeloberfliche wur-
den feine Tropfchen von gesechmolzenem Schwefel abge-
schieudert. Das Molverhéltnis von Schwefel zu Kohlenmon-
oxyd im gasférmigen Gemisch, welches aus den Blasen ab-
stromte, betrug 1,5. Das gasformige Gemisch wurde in der

10 Reaktionszone oberhalb des Vorratsgefdsses der Schwefel-
schmelze auf 575 °C gehalten, wodurch Schwefel und
Kohlenmonoxyd miteinander reagierten. Die Reaktionszeit
betrug ungefihr vier Sekunden. Das gasférmige Reaktions-
produkt wurde auf Zimmertemperatur abgekihlt, wodurch

15 unumgesetzter Schwefel kondensierte und zuriickgewonnen
wurde. Das so gereinigte gasférmige Produkt hatte die in un-
ten stehender Tabelle I angegebene Zusammensetzung.

~ Zum Zwecke eines Vergleiches wurden ein Strom von
Kohlenmonoxyd und ein Strom von Schwefeldampf zusam-

20 mengefiihrt und bei einer Temperatur von 420 °C mit einem
Molverhéltnis S : CO von 1,5 : 1 miteinander vermischt. Das
so erhaltene gasf6rmige Gemisch wurde unter Bedingungen
gehalten, die-den oben angegebenen Bedingungen entspra-
chen, unter denen sich Kohlenmonoxyd mit Schwefel um-

25 setzt. Das so gebildete gasformige Reaktionsprodukt wurde
wie oben angegeben von iiberschiissigem Schwefel gereinigt.
Das erhaltene gasférmige Produkt hatte die in Tabelle I an
zweiter Stelle stehende Zusammensetzung,

Tabelle
Versuchnummer i ' Zusammensetzung des gasformigen
- " Produktes in Gew.-%
® COS CO CO, CS,
11 , 97,5 1,9 035 025
1-2 (Vergleich) 323 8,5 30,2 '29,0
40 '
Beispiel 2

Dieses Beispiel veranschaulicht den Einfluss der Tempe- -
a5 ratur des geschmolzenen Schwefels auf die Remhelt des er-
zeugten Carbonylsulﬁds
Nach einer Arbeitsweise dhnlich derjemgen in Bexsplel 1
wurde Kohlenmonoxyd mit einer Durchsatzmenge von 0,5
Mol/h durch geschmolzenen Schwefel hindurchgeleitet, der
so auf verschiedenen Temperaturen gehalten wurde, die in Ta-
belle IT aufgefiihrt sind. Jedes gasformige, so erhaltene Ge-
misch wurde bei einer Temperatur von 550 °C 8 Sekunden
lang gehalten. Die jeweiligen gasformigen Reaktionsproduk-
te wurden von unumgesetzten Schwefel auf die in Beispiel 1
ss gezeigte Art gereinigt. Die erhaltenen gasformigen Produkte
hatten die in Tabelle II gezeigten Zusammensetzungen.

Tabelle IT

Versuchnummer  Temperatur des Molverhiltnis §/CO - Zusammensetzung des gasformigen Reaktions-
geschmolzenen S°C  im gasférmigen Gemisch produktes (Gew.-%)
COSs Cco CO, CS,
2-1 (Vergleich) 290 0.4 680 318 01 0,1
2-2 326 L1 93,1 6,5 0,2 0,2
2-3 356 1,5 97.9 1,8 0,15 0,15
2-4 400 5,2 97,5 2,2 0,15 0,15



Beispiel 3
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Gemische bei verschiedenen Temperaturen geméss Tabelle

Dieses Beispiel veranschaulich den Einfluss der Reak- III gehalten, bei denen Schwefel und Kohlenmonoxyd mit-
tionstemperatur auf die Reinheit des erzeugten Carbonylsul-  einander reagierten. Die dann erzeugten gasformigen Reak-

fids.

tionsprodukte wurden von nicht umgesetzten Schwefel nach

Nach einer Arbeitsweise, die derjenigen des Beispiels | s einer Arbeitsweise dhnlich derjenigen gemiss Beispiel 1 ge-
&hnlich war, wurden gasformige Gemische aus Schwefel und  reinigt. Die erhaltenen gasformigen Reaktionsprodukte hat-
Kohlenmonoxyd hergestellt und die jeweiligen gasférmigen ten die in Tabellé IIT angegebenen Zusammensetzungen.

Tabelle IIT

Versuchnummer  Reaktions- Zusammensetzung des gas-
temperatur  formigen Produktes (Gew.-%)
°C

Cos Co Co, CS,

3-1(Vergleich) 500 59,5 40,15 0,2 0,15

— 520 92,5 715 0,2 0,15

33 530 91,7 1,9 0,2 0,2

34 550 98,0 1,7 0,15 0,15

3-5 580 97,5 2,0 0,3 0,2

3-6 600 96,5 29 0,35 0,25

3-7 630 93,5 3,5 1,7 1,3

3-8 650 90,1 3,1 38 30

3-9 (Vergleich) 670 33,6 30 32,1 313
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