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(54) Menetelmd rikin lisdémiseksi polymeroituvia yhdisteitd sis&ltévén
seoksen jakotislausprosessissa - Férfarande for tillsdttande av
svavel vid en process for fraktionerad destillation av en bland-
ning innehdllande polymeriserbara fdreningar

T&m4 keksint® kohdistuu menetelmdin rikin lisiimiseksi polyme-
roituvia yhdisteitd sisiltdvin seoksen jakotislausprosessissa, jossa
polymeroituva seos syStet#idn jakotislausvydhykkeen sy8ttdkohtaan ja
jaetaan vybhykkeessd yl#dvirtaukseen ja pohjavirtaukseen, ja jossa
prosessissa alkuainerikkii kiytet&#n polymeroitumisinhibiittorina.

Alaan perehtyneet tuntevat hyvin alkuainerikin k&dytdn sellai-
sen polymeroitumisen inhibitointiin, joka tapahtuu polymeroituvaa
yhdistettd sisdltlvin seoksen jakotislauksen aikana. US-patenteissa
n:ot 2 166 125 ja 2 188 772 kiytetd#n alkuainerikkii vinyyli-aro-
maattisten hiilivetyjen polymeroitumisen inhibitoimiseen, lis#ttyni
kiinte&nd aineena, joka lopulta liukenee hiilivetyyn. US-patentissa
n:o 3 222 263 alkuainerikki¥ kiytet##n polymerointi-inhibiittorina
vinyyliaromaattisen hiilivedyn tislauksessa, jossa rikki lis#t#in
sulassa tilassa. Edelleen US-patentissa n:o 2 757 130 alkuainerikkii
kdytetddn polymerointi-inhibiittorina heterosyklisten typpiyhdistei-
den, kuten vinyylipyridiinityyppisen yhdisteen puhdistuksessa.

Kuvatuissa jérjestelmissi alkuainerikin lisiys muodostaa usei-
ta k&dytinndn toimintaongelmia. Kun k&ytetiin rakeista, kiintedd rik-
ki, ei systeemiin lisityn rikin tarkkaa m##rii voida sHi&tH4. Joh-

tuen sekalaisesta hiukkaskoosta raemaisen rikin jokaisessa erissi ja



2 vudb i

koska rikin liukenevuus voi vaihdella raaka-ainekoostuksesta ja/tai
l&mpdtilasta riippuen, sen rikin tarkka miiri, joka on lis#tty, kun
inhibitoitava virtaus johdetaan rikki¥ sisdlt&vin s#ilidn 14pi, voi
vaihdella ylim88rin olevista rikkimiidristi riittidmidttSmiin rikkimis-
riin. N8in ollen tapahtuu ei-toivottu miiri polymeroitumista. Tyypil-
liset rikin lisdystavat kiytettiessi kiinteldn rikin lisiysti késitta-
vit joko sybttd- tai refluksointiseoksen saattamisen kosketukseen tie-
tyn kolonnin kanssa, jossa on kiinted kerros rikkii.

Joidenkin ongelmien voittamiseksi, jotka 1liittyvit rikkivike-
vyyden suuriin vaihteluihin, jotka taas johtuvat rikin liukenevuuden
vaihteluista jossakin tislausvybhykkeessi, on rikki 1lis#tty tislaus-
vyShykkeeseen sulassa tilassa. Timi toimintatapa on parannus kiinted-
tyyppiseen ty&skentelyyn nidhden, silli ennaltamiirityn nestemiisen
rikkim88ridn lis8diminen on paljon helpompi aikaansaada kuin ennaltamii-
rédtyn rikkimd8rin lis#&minen liuottamalla kiintedid rikkii tiettyyn vir
taukseen. Kuitenkaan t&md toimintatapa ei ole vailla omia toimintavai-
keuksia. Esimerkiksi tyypillisessid tislausvyShykkeessid, jossa jakotis-
lataan styreenis, tuore sydttd on n. 2“—5200:n limp&tilassa. THssi
l8mpdtilassa rikin liukenevuus on alhainen ja sula rikki, joka ei liu-
kene, vol muuttua kiinte8ksi, joko asianomaisessa lisiysjirjestelmissi
tail sakkana tislausjirjestelmissi, estien nesteen virtausta jirjestel-
missid kiytetyn tdytteen tai pohjan 1l4pi. Joidenkin n#iden saostumis-
ja uudelleenkiteytymisvaikeuksien voittamiseksi alalla vedetdin osa
kolonniin menevisti tuoreesta sydtbsti erilleen ja kuumennetaan se
korkeampaan limp&tilaan ennenkuin sula rikki sekoitetaan siihen. Saatu
seos sekoitetaan tuoreeseen sydttddén ja johdetaan sitten tislausjér-
jestelmidn.

Tém4 lisdysjirjestelmi, jota kuvataan US-patentissa n:o 3 222 263
vaatil nestevirtauksen kuumentamisen n. 38-12loC:n limp6tilaan ja vaa-
tili titen suhteellisen korkeata limmdnvaihtimen pintalimpétilaa (so.
lPlOC) seoksen kuumentamiseksi tehokkaasti ilman, ettd tarvittaisiin
suurta l4mmdnvaihdinpintaa. Nestevirtauksen kuumentaminen l&helle l&m-
mbnvaihtimen pintalimpdtilaa ei ainoastaan suurenna limmdnvaihtimen
pintaa vaan 1lisdi my8s viipymiaikaa lidmmdnvaihtimessa. Edelleen tésséi
patentissa kuvattu menetelmi tekee mahdolliseksi kHytt#4 sekoituss&i-
1i6t4 homogeenisen, vikevin rikkiliuoksen aikaansaamiseksi. Pitk# vii-
pymisaika korotetussa l&mpbtilassa tHssd s#ilytysastiassa saattaa se-
littd4 tissi patentissa mainitun poikkeuksellisen kHyttdytymisen, jos-
sa rikin mi&drén kasvu yli n. 0,4 paino-%:n itse asiassa aiheutti koko-
naisstyreenihividn kasvua. Timi havainto on pdinvastainen pelkdn poly-

meroitumisen ennustetuille tuloksille, kuten kyseisen patentin kuvio
4 ilmaisee osoittaessaan jatkuvaa polymeroitumisnopeuden pienenemistd,
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kun rikin vikevyys kasvaa. Koska pidentynyt aika ja kohonnut 1&mp&ti-
la johtavat lisipolymeerin muodostumiseen, t&min sulan rikin lis8ys-
Jirjestelmd ei ole tHysin tyydyttidvi. Ndin ollen, vaikka tissid jir-
jestelmdssd, jossa rikkiid sisdltidvi seos sekoitetaan sy8ttddn poisot-
tokohdan jilkeen, on kierridtyksestid johtuen ldsni jonkin verran rikkid
kuumennuksen aikana, tapahtuu éilti tarpeeton mi&ri polymeroitumista.

Ndin ollen t&dmdn keksinndn tarkoitus on saada aikaan jdrjestel-
md rikin lisdimiseksi joko sulassa tai kiinte#issi tilassa tislausjir-
jestelmidn polymeroituvaa yhdistettid sisdltivin seoksen erottamiseksi
lisH8mdttsd tarpeettomasti polymeerin muodostumistaipumusta.

Keksintd koskee ndin ollen menetelm#d rikin lisdidmiseksi polyme-
roituvia yhdisteitid sis#dltivin seoksen jakotislausprosessissa, jossa
polymeroituva seos syStetidin jakotislausvydhykkeen sy8tt8kohtaan ja
Jjaetaan vyOhykkeessd yldvirtaukseen ja pohjavirtaukseen, ja jossa pro-
sessissa alkuainerikki¥ kiytetdin polymeroitumisinhibiittorina, ja
keksinn6n mukainen menetelmi on tunnettu siiti, ettid
(a) sekoitetaan rikkii osaan pohjavirtauksesta lis#itty4 rikkii si-
sdltdvin pohjavirtauksen aikaansaamiseksi, ja
(b) johdetaan rikkii sis#ltidvi pohjavirtaus vaiheesta (a) jakotisla-
usvyShykkeen sydtt8kohtaan. Keksinndn er#ds edullinen sovellutusmuoto
on tunnettu siiti, etti rikki on sulaa rikkid, ettd pohjavirtaus kuu-
mennetaan ennen kuin siihen sekoitetaan sanottu rikki, ja ettd vai-
heesta (a) saatu rikkii sis#dltivi pohjavirtaus johdetaan jakotislaus-
vyShykkeen syOttdkohtaan sekoitettuna polymeroituvaan seokseen.

Keksinndn mukainen menetelmd on edullisesti sovellettavissa mene-
telm8¥n rikin lis#imiseksi sellaisen polymeroituvan seoksen jakotisla-
usprosessiin, joka on saatu etyylibentseenin vedynpoistoyksik&n pois-
tovirtauksesta ja joka sisiltii bentseenii, tolueenia, etyylibentsee-
nid, styreenid, styreenipolymeereja ja tervoja, jossa menetelmissi
rikkii kdytetddn styreenin polymeroitumisen inhibitoimiseen. Keksinndn
mukaista lis8ysmenetelmidi kiytettlessi sybtetlldn tdtid polymeroituvaa
seosta jakotislausvydhykkeeseen tuoreen sydtdn sybttdkohdassa bentsee-
ni-tolueeniyldvirtauksen ja etyylibentseeni-styreenipohjavirtauksen
aikaansaamiseksi. Osa ndin saaduta pohjavirtauksesta johdetaan sivuun
ja kuumennetaan ja siihen lisidt83n sitten sulaa rikki8 liuennutta rik-
kil sisilt8vin pohjavirtauksen aikaansaamiseksi. Tim4 lisittyid rikkii
sisd1t8vi pohjavirtaus sekoitetaan sitten polymeroituvaan seoksecn,
joka johdetaan sydttdnd jakotislausvybhykkeeseen.

Etyylibentseeni-styreenipohjavirtaus johdetaan edullisesti

sivuun tislausvyOhykkeestd 1lidmp&tilassa v41illd n.
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93-113°C ja se kuumennetaan limp8tilaan v#lille n. 121-149°C. Mieluum-
min n. 1-10% styreeni-etyylibentseenipohjavirtauksesta, joka alunperin
poistettiin pohjavirtauksena jakotislausvydhykkeest#, johdetaan sivuun
Jja kierritetdin takaisin tislausvydhykkeeseen rikin lis#yksen JjHdlkeen.

Muut tarkoitukset, suoritustavat ja edellid olevien suoritus-
tapojen yksityiskohtaisempi kuvaus 18ytyvit seuraavasta timin keksin-
ndén yksityiskohtaisemmasta kuvauksesta.

THmé&n keksinndn rikkilisiyssysteemi# voidaan kiytti#4 milloin
vain alkuainerikkii k#ytet#in polymeroitumisinhibiittorina ja polyme-
roituvaa yhdistetts jakotislataan. Esimerkkeji jakotislausjiirjestel-
mistd, joissa rikki4 kiytet#sn polymeroitumisinhibiittoreina ja joissa
tdmin keksinndn parannetulle lisiysjirjestelmille 18vtyy kiytt84, on
polymeroituvien vinyyliaromaattisten hiilivetyjen, kuten styreenin,
b-klooristyreenin, 4-etyylistyreenin, metyylietyylistyreenin, etyyli-
vinyylibentseenin, divinyylibentseenin, vinyylinaftaleenin jne. erot-
taminen jakotislauksella. Samoin tim3 keksint® on sovellettavissa he-
terosyklisten typpiyhdisteiden, kuten 2-metyyli-5-vinyylipyridiinin
Jjne. tislaukseen.

Kuitenkin t4lle keksinndlle 18ytyy erityisesti kiytt84 jako-
tislausjidrjestelmiss¥, joissa on 1lisni styreeni# ja varsinkin sellai-
sen styreenid sis#ltldvln seoksen jakotislauksessa, joka saadaan etyy-
libentseenin vedenpoistoyksikdn poistovirtauksesta. TyypillisessH
styreenin talteenottojirjestelmfss#i normaalisti nesteeni oleva hiili-
vetyosa etyylibentseenin vedynpoistoyksikén poistovirtaulksesta, joka
sisfilti8 bentseenil, tolueenin, etyylibentseeni’, styreeni#, styree-
nipolymeereja ja tervoja, erotetaan kolmen kolonnin jakotislaussar-
Jalla rikin 1l¥sn#ollessa. Ensimmiisessi kolonnissa C7-jae (so. piii-
asiassa bentseenii ja tolueenia eik¥ Cg-hiilivetyj&) poistetaan yl-
hadltd ja Cg-jae, pidHasiassa etyylibentseenii ja styreeni# (so. 90
paino-%) otetaan talteen pohjavirtauksena. Tim& C8-pohjavirt9us jako-
tislataan toisessa jakotislauskolonnissa etyylibentseeniylivirtaukscn
aikaansaamiseksi, joka on etun#issi etyylibentseeni# (so. alle h%
styreenid), ja epipuhtaan styreenipohjavirtauksen tuottamiseksi, joka
siséltid styreenil, polymeereja, tervoja ja rikki¥. TH#m# eniipuhdas
styreenipohjavirtzus jakotislataan edelleen kolmannessa jokotislaus-
kolonnissa puhtaasta styreenituotteesta koostuvan yl¥virtauksen ja
JAinnfsvirtauksen tuottamiseksi, joka sis#lt%4 polymeereja, tervojn,
rikki% jne.

{uten esitettiin parannettu rikinlis®ysjiirjestelmi kisitth#
rikin sekoittamisen osaan pohjavirtauksesta, joka on saatu 2aikaan
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polymeroltuvaa yhdistettd sisdltdviédn seoksen jakotislauksella, jossa
alalla hyvélksyt&&8n rikin kdyttd polymeroitumisinhibiittorina. N4in ol-
len rikkid voidaan lis#t4 timin keksinn®n mukaisesti mihin tahansa
kolmen kolonnin sarjasta, jota kuvattiin styreenin talteenottamiseksi
etyylibentseenin vedynpoistoreaktorin poistovirtauksesta. Kuitenkin
rikki lis&dt&4n mieluummin t4m#n keksinndn menetelmill# sarjan ensim-
miiseen tislauskolonniin.

Rikki voidaan 1is¥t4 joko kiintein#i aineema johtamalla osa poh-
Javirtauksesta kiinte#in rikkikerroksen yli tai mieluummin sekoittamal-
la sulaa rikki¥ pohjavirtaukseen. Saatu pohjavirtaus, joka sisilti#
Juuri lisdtyn rikin, johdetaan sitten samaan kohtaan jakotislausvyd-
hykkeessd kuin kohta, johon sy&ttd johdetaan, jolloin rikki jakautuu
koko jirjestelmsifin. Mieluummin pohjavirtaus sekoitetaan suoraan kolon-
niin meneviin sy8ttddn perusteellisen rikkijakautumisen varmistamisek-
si kolonnin koko pohjaosassa, jossa korkeat limp8tilat ja niihin 1iit-
tyvit polymeroitumisongelmat ovat vallitsevampia.

Kuvatunlaisessa tyypillisess¥ tislaussysteemiss¥ pohjan 1limp8-
tila on tavallisesti korkein 1&mp&tila tislausjirjestelmissi. N&in ol-~
len ei ole aina tarpeen kuumentaa enempi# siti pohjan osaa, johon rik-
ki on md&ri lis#td, silly lisittivin rikin misri liukenee usein hel-
posti pohjaosissa, jotta se voitaisiin johtaa sy8tt8kohtaan. Tarvi-
taanko lis#l&mmityst4d vai ei riippuu sen pohjavirtauksen koostumuk-
sesta, limpStilasta ja mé#rsstd, johon rikki on mi4r# lisiti ja on
helposti alaan perehtyneiden todettavissa. N&in kierritettivin pohja-
virtauksen miir#d ei saisi huomattavasti h#irit4 muuten normaalia tis-
lausvybhykkeen toimintaa ja yleensi se muodostaa n. 1 - n. 10% koko-
naispohjavirtauksesta.

Yllidpidettivén tarkan rikkim#4ri#n alaan perehtyneet tuntevat
hyvin, kuten oseittavat US-patentit n:ot 2 166 125; 2 188 7723
2 757 130 ja 3 222 263, joiden ohjeet liitet#®n erityiseni viitteeni
tdhén selostukseen. Lis#tty m#¥rid on mieluummin alle pohjavirtauksen
kylldstystason. Sulan rikin 14mp8tilan tulee olla alle n. 149°C. jotta
sitd olisi helppo k#sitelli. Korkeammat 14mp&tilat nostavat nopeasti
nesteméiisen rikin viskositeettia ja ne voivat aiheuttaa polymeroitu-
mista rikkiin sis¥ltyvin 14%mm&n vaikutuksesta, kun sit4 1isit##n po-
lymeroituvaan seokseen.

Kun kyseessi on nimenomaan jakotislausprosessi styreenin tal-
teenottamiseksi vedynpoistoreaktorin poistovirtauksesta, rikki 1isi-
td4n mieluummin, kuten edelld mainittiin, osaan ensimm#isen jakotis-
lauskolonnin pohjavirtauksesta. T#llaisessa erotuksessa, jossa bent-

seeni ja tolueeni poistetaan ylh#ilti ja Cg—hiilivedyt poistctaan poh-
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jalta, k8ytetd¥n normaalipainetta alempia paineita niin, ettd niin
alhaisia 1Zmp&tiloja kuin mahdollista voidaan kiAytt#i polymeroitumi-
sen estimiseksi. Tavallisesti kZytet#%n n. 93- n. 113°%:n pohjan 1l4m-
pbtiloja. THssH jirjestelmiss¥ on havaittu, ett4 nostamalla sen poh-
Javirtausosan 18mp&tilaa, johon rikki¥ on lis#ttdvi#, n. 121 ~.149°
C:een ja 1is#im41l4 rikki# n. 132°C:n l4mpdtilassa, saadaan aikaan te-
hokas toiminta. Tarkemmin sancen n. 1 - n. 10% pohjavirtauksesta kier-
ridtetifin ja rikin mi4r#d kolonniin menevissi kokonaissy&tSssid pidetii¥n
n. 0,2-1 paino-%:na. Timi vaatii yleensi n. 20 paino-% rikki# kierri-
tysvirtaukseen, miki suositellussa n. 1320C:n limp&tilassa ei saosta
rikkis pois jirjestelmin missiin kohdassa.

Té&mén lisdysjirjestelmin erityisetu on siin#i, ett# kierritet-
t8vs pohjavirtauksen osa on kuumennettava ennen rikin lisiysti. Xoska
pohjavirtaus on jo korotetussa li8mpStilassa ja sisilt#4 rikki#i, kun
kolonnin toiminta saavuttaa tasapainon, taipumus kuumennusvaiheesta
johtuvaan polymeerin muodostukseen pienenee. Edelleen, koska limpsti-
laero pohjaosan ja halutun loppuldmpdtilan vi#1ill4 on pienempi kuin
lis8dttiessd rikkii tuoreeseen sydttd8n, vaaditaan lidmménvaihtimessa
joko alempia pintal&mpétiloja tail lyhyempi# viipymH#aikoja. N4in ollen
taipumus polymeroitumiseen heikkenee.

T8min keksinndn sisdltim¥i lisdysjirjestelmil voidaan par-
haiten selvittii viittaamalla liitteeni olevaan kaavamaiseen piirrok-
seen, joka esittii etyylibentseenin vedynpoistoa styreenin muodosta-
miseksi ja siihen liittyvii tuotteen talteenottolaitteita, jotka ovat
tarpeen suhteellisen puhtaan styreenituotteen aikaansaamieeksi.

Esitetyn tyyppiseen kaavamaiseen piirrokseen on viltt&méttd
liityttivs tiettyji rajoituksia eiki niilli ole tarkoitus rajoittaa
timin keksinn®bn yleisesti laajaa aluetta mihink#in tiettyihin raaka-
aineisiin, virtausnopeuksiin, k#ytt8-olosuhteisiin, katalyytteihin
jne. Sekalaiset 1lisilaitteet kuten venttiilit, s#&timet, pumput, komp-
ressorit, erottimet, esikuumentimet jne. on jitetty pois ja vain ne
s4i1isét ja putket, jotka ovat tarpeen t#m#n keksinndn eri suoritus-
tapojen t4ydelliselle ja selville ymmirtimiselle, esitetlén.

Viitaten nyt liitteens olevaan kaavamaiseen piirrokseen, suh-
teellisen puhdas etyylibentseenivirtaus tulee sis#in putkea 1 pitkin
ja siihen sekoitetaan jHiljempi#n# kuvattava etyylibentseenin kierrd-
tysvirtaus, joka tulee putkesta 2, ja saatu seos johdetaan putkea 1
pitkin h8yryvedynpoistovyBhykkeeseen 3. Vedynpoistovy®hyke 3 on alaan
perehtyneiden hyvin tuntemaa tyyppi# ja vydhyke-, katalyytti- ja k#Hyt-
t8olosuhteet jne. eivit ole kriittisi¥ tim#n keksinndn kiyttlle. Tyy-
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pillisessé vedynpoistojirjestelmissii vydhyke 3 k#sittid4 useita ve-
dynpoistoreaktoreita, joissa on sis#inen kuumennus kunkin reaktio-
osan viliss#. VyBhykkeestd 3 saadaan reaktorin tuotepoistovirta n.
593°C:n limpdtilassa, kun vedynpoistovybhyke 5 koostuu h8yryvedynpois-
tovyBhykkeesti. TH#m# poistovirtaus, joka poistetaan putkea 4 pitkin,
ji8ndytetisn laitteilla, jotka eivit ole n¥kyvissi, n. 38°C:n 14mpd-
tilaan ja johdetaan reaktorituotteiden laskeutusaltaaseen 5.

Reaktorituotteiden laskeutusaltaassa 5 reaktion poistovirtaus
erottuu kaasufaasiksi, hiilivetyfaasiksi ja vesifaasiksi. Vesifaasi
poistetaan putkea 6 pitkin ja kaasufaasi, joka sisHltiid hiilidioksi-
dia, hiilimonoksidia, vety#, metaania, etaania, etyleeni# jne, pois-
tetaan putkea 7 pitkin. Saatu hiilivetyfaasi poistetaan sitten jako-
tislauksella tapahtuvaa jatkoerotusta varten putkea 8 pitkin ja sii-
hen sekoitetaan j#ljempin# kuvattava rikki# sis&ltévd virtaus, joka
tulee putkea 9 pitkin, ja johdetaan bentseeni-tolueenikolonniin 10.
markemmin sanoen kaupallisessa suoritusmuodossa 16900 kg/h hiilive-
ty4 poistetaan erotusvyShykkeestd 5 putkea 8 pitkin ja se sisiiltid
n. 40 mooli-7 etyylibentseenis ja n. 52 mooli-% styreenii. Yleensd
volonni 10 sis#1t#4 n. 30-50 v#lipohjaa ja sydtttkohta on kolonnin
keskiosassa.

Saatu hiilivety-rikkiseos, joka johdetaan bentseeni-tolueeni-
kolonnin 10 keskiosaan, erotetaan C7-virtaukseksi, joka poistetaan
ylh#41t4 putkea 11 pitkin ja joka sisdlt#d n. 810 kg/h bentseenid ja
tolueenia, n. 11 kg/h normaalisti kaasumaisia yhdisteiti, joita el ole
poistettu putken 7 kautta, ja n. 12 keg/h vesih8yry4. Pohjalta putkea
12 pitkin poistetaan Cg-seos, joka sis#lti4 etyylibentseenil, styree-
ni4, styreenipolymeereja, tervoja, ja rikki4, jonka alkuperdd kuva-
taan my8hemmin. Bentseeni-tolueenikolonnin 10 ylH#p#4t4 pidet’i&n 1l&mpo-
tilassa ja paineessa, jotka ovat n. 32°C ja 100 mmlig absoluuttista
painetta ja pohjaa l&mpdtilassa n. 103°C ja paineessa 210 mmlg abso-
luuttista painetta. L#mpdtasapainoa yll8pideti¥n poistamalla osa poh-
javirtauksesta putkea 12 pitkin ja johtamalla tXm# osa esikuumentimeen
13, jolla vakiopohjalimp8tilaa 103°C yll4pidet&ln h8yrystidm#ll# aina-
kin osa pohjamateriaalista ja johtamalla saatu héyrystetty seos tis-
1auskolonnin alempaan osaan putkea 12 pitkin.

Toinen osa pohjavirtauksesta poistetaan putkesta 12 nop>u-
della n. U54 kg/h putkea 14 pitkin ja se sisdltdd n. 0,63 paino-%
rikkis. Ti#m# virtaus kuumennetaan n. 132°C:n 1l4mp8tilaan ep#dsuoralla
14mm8nvaintolaitteella 15 ja saatu, kuumennettu seos poistetaan put-
kea 9 pitkin ja siihen sekoitetaan n. 101 kg/h sulaa alkuainerikki¥,
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Jjoka johdetaan rikinlisHyss#ili8stX 16 putkea 17 pitkin. THmi rikkiy
sis8ltlv¥ seos johdetaan sitten putkeen 9 ja siihen sekoitetaan hii-
livedyt, jotka on poistettu reaktorituotteiden laskeutusaltaasta put-
kea 8 pitkin. T#ydellinen sekoittuminen saadaan aikaan sekoitussuu-
lakkeella putkessa 9. Rikin 1lis#ys esitetyll4 tavalla ja kuvattuina
m&drind saa aikaan 0,6 paino-%:n rikkiv#kevyyden tislauskolonniin 10
johdettuihin hiilivetyihin Jja se on riittivi4 inhibitoimaan siini ole-
van styreenin polymeroitumista.

Bentseeni-tolueenikolonnin kokonaispohjavirtaus poistetaan
putkea 18 pitkin nopeudella n. 16200 kg/h ja johdetaan etyylibentsee-
nin jakotislauskolonniin 19, jonka ylHp#4t4 pidet#4n n. 52°C:n 18mpd-
tilassa ja 35 mmHg:n absoluuttisessa paineesss ja alapi&t# n. 105°C:n
l&mp8tilassa ja 240 mmHg:n absoluuttisessa paineessa. Jakotislausko-
lonnista 19 putkea 2 pitkin poistettu yldvirtaus on etyylibentseeni-
kierrdtysvirtaus, joka johdetaan vedynpoistovydhykkeeseen 3, kuten
edelld esitettiin. Pohjavirtauksena putkea 20 pitkin poistettu osa
on epdpuhdas styreenivirtaus, joka sisflt#i styreeni¥, styreenipoly-
meerejd, tervoja ja rikkii.

Témd epdpuhdas styreenivirtaus johdetaan sitten putkea 20 pit-
Kin styreenin puhdistuskolonniin 21, jossa epdpuhdas styreeniseos
erotetaan yldvirtaukseksi 22, joka sis#lt#4 suhteellisen puhdasta
styreenituotetta, ja pohjavirtaukseksi 23, joka sis#lt#4 styreenipo-
lymeereja, tervoja ja rikki#. Tarkemmin sanoen jakotislauskolonnin
ylépd#ts pidetffin n. 54°C:n 1&mp¥tilassa ja 30 mmHg:n absoluuttises-
sa paineessa ja pohjaa n. 99°C:n ldmpdtilassa ja 100 mmHg:n absoluut-
tisessa paineessa. .

Kuten kuvattiin tuoretta alkuainerikkil lis#t%%n bentseeni-
tolueenikolonniin 10 1is44m#114 rikki# osaan siini tuotetusta pohja-
virtauksesta ja sekoittamalla kesken#4n saatu tuoretta rikki% sis¥lti-
vl seos ja tislauskolonniin johdettu sy8ttdvirtaus. Samaa kaaviota,
vaikkel sit¥ olekaan kuvattu, voitaisiin kdyttd4 etyylibentseenikolon-
nissa 19 sekoittamalla rikkia osaan epdpuhtaasta styreeni-pohjavir-
tauksesta tai samoin samaa kaaviota voitaisiin kdyttd¥ jakotislaus-
kolonnissa 21 sekoittamalla rikki# polymeeri-tervajd¥nn8kseen.
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Patenttivaatimukset
1. Menetelms rikin lis##miseksi polymeroituvia yhdisteitd sis&lté-
vin seoksen jakotislausprosessissa, jossa polymeroituva seos sybte-
t44n jakotislausvyBhykkeen sydtt8kohtaan ja jaetaan vy8hykkeessd yl&-
virtaukseen ja pohjavirtaukseen ja jossa prosessissa alkuainerikkid
kdytetHsn polymeroitumisinhibiittorina, t unnet tu siitd, ettéd:
(a) sekoitetaan rikki# osaan pohjavirtauksesta lis#ttyd rikkid
sis#1t4v#n pohjavirtauksen aikaansaamiseksi; ja
(b) johdetaan rikki# sis&lt4vi pohjavirtaus vaiheesta (a) jakotis-
lausvy®hykkeen sydttdkohtaan.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unnet t u
siit4, ettd rikki on sulaa rikkii.

3. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unne ¢t t u
siit¥, ettH pohjavirtaus kuumennetaan ennen kuin siihen sekoitetaan
sanottu rikki.

L, Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, t unne t t u
siit4, ettd vaiheesta (a) saatu rikkil sisiltivi pohjavirtaus joh=-
detaan jakotislausvyShykkeen sySttdkohtaan sekoitettuna polymeroitu-

vaan seokseen.

Patentkrav
1. F8rfarande f8r tillsittande av svavel vid en process for frak-
tionerad destillation av en blandning inneh&llande polymeriserbara
f8reningar, varvid den polymeriserbara blandningen inmatas vid in-
loppsstillet av en fraktionerad destillations zon och uppdelas i
zonen i en 8verstrdm och en bottenstrdm och vid vilken process ele-
mentirt svavel anvindes som polymerisationsinhibitor, k & n n e -
t ecknat av att:
(a) svavel inblandas i en del av bottenstr8mmen f8r &stadkommande
av en bottenstrdm innehdllande tillsatt svavel, och
(b) n&mnda svavel inneh&llande bottenstrdm ledes frén steget (a)
till inloppsstéllet i zonen f&r fraktionerad destillation.
2. F8rfarande enligt patentkravet 1, k & nnetecknat
av att ndmnda svavel utgdres av smélt svavel.
3. F8rfarande enligt patentkravet 1, k a nnetecknat
av att ni#mnda bottenstrdm upphettas innan n#mnda svavel inblandas
déri.
4, F8rfarande enligt patentkravet 1, k & nnetecknat
av att den fr8n steget (a) erhdllna svavel innehdllande botten-
str8mmen ledes till zonens f8r fraktionerad destillation inlopps-

st4dlle i blandning med den polymeriserbara blandningen.
Viitejulkaisuja-Anférda publikationer <oy

Patenttijulkaisuja:-Patentskrifter: USA(US) 2 757 130 (202-52), 3 476 6_56_;(13__01 a3/34)
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