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@  Process  for  the  separation  of  ammonia  and  carbon  dioxide  from  mixtures  containing  ammonia,  carbon  dioxide  and 
water. 

An  improved  process  for  the  separate  recovery  of 
substantially  pure  ammonia  and  substantially  pure  carbon 
dioxide  from  mixtures  containing  ammonia  and  carbon 
dioxide,  and  possibly  water,  such  as  are  obtained  as  by- 
products  in  the  manufacture  of  melamine  from  urea  or  the 
synthesis  of  urea  from  ammonia  and  carbon  dioxide.  The 
by-product  mixture  is  introduced  into  a  process  loup  hav- 
ing  an  ammonia  separation  zone  (1)  with  a  NH3-  rectifying 
column  (3),  a  carbon  dioxide  separation  zone  (2)  with  a 
CO2-  rectifying  column  (18).  and  a  desorption  zone  (3) 
where  virtually  all  NH3  and  C02  are  removed  in  desorber (10), 
the  zone  to  which  the  mixture  is  initially  fed  being  depen- 
dent  upon  its  composition.  The  separation  is  effected  by 
maintaining  a  system  pressure  differential  between  the 
ammonia  and  carbon  dioxide  separation  zones,  or  adding 
diluting  water  to  the  carbon  dioxide  separation  zone.  The 
efficiency  of  the  separation  is  enhanced  by  introducing 
an  ammonia  containing  gaseous  phase  into  the  bottom 
of  the  carbon  dioxide  separation  zone. 



The  i n v e n t i o n   r e l a t e s   to  a  p r o c e s s   for  the  s e p a r a t e   r e c o v e r y  

of  a m m o n i a   s u b s t a n t i a l l y   free  of  c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r ,   and  c a r b o n  

d i o x i d e   s u b s t a n t i a l l y   free  of  ammonia   and  w a t e r ,   from  a  m i x t u r e  

e s s e n t i a l l y   c o n t a i n i n g   a m m o n i a   and  c a r b o n   d i o x i d e ,   in  w h i c h   p r o c e s s :  

an  a m m o n i a   o f f - g a s   s u b s t a n t i a l l y   free  of  c a r b o n   d i o x i d e   a n d  

w a t e r   is  s e p a r a t e d   in  an  a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e ,   and  t h e  

r e s u l t i n g   r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   c o n t a i n i n g   a m m o n i a ,   c a r b o n  

d i o x i d e   and  w a t e r   is  r e m o v e d   t h e r e f r o m   and  i n t r o d u c e d   into  a  

c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e ;  

a  c a r b o n   d i o x i d e   o f f - g a s   s u b s t a n t i a l l y   free  of  a m m o n i a   and  w a t e r  

is  s e p a r a t e d   in  a  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   and  t h e  

r e s u l t i n g   r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   c o n t a i n i n g   a m m o n i a ,   c a r b o n  

d i o x i d e   and  w a t e r   is  r e m o v e d   t h e r e f r o m .  

In  some  c h e m i c a l   p r o c e s s e s   m i x t u r e s   c o n t a i n i n g   a m m o n i a   a n d  

c a r b o n   d i o x i d e ,   and  s o m e t i m e s   a l s o   c o n t a i n i n g   w a t e r ,   are  o b t a i n e d  

as  b y - p r o d u c t s .   For  i n s t a n c e ,   in  the  s y n t h e s i s   of  m e l a m i n e   from  u r e a ,  

a  gas   m i x t u r e   is  o b t a i n e d   w h i c h ,   in  a d d i t i o n   to  m e l a m i n e , a l s o   c o n t a i n s  

a m m o n i a   and  c a r b o n   d i o x i d e   in  a m o u n t s   of  at  l e a s t   1. 7  tons   per  ton  o f  

m e l a m i n e .   Such  m i x t u r e s   are  a l s o   o b t a i n e d   in  the  p r e p a r a t i o n   of  u r e a  

from  ammon ia   and  c a r b o n   d i o x i d e ,   r e s u l t i n g   from  the  d e c o m p o s i t i o n   o f  

b y - p r o d u c t   a m m o n i u m   c a r b a m a t e ,   and  its  s e p a r a t i o n   from  the  urea  p r o d u c t .  

In  o rder   to  e f f e c t i v e l y   u t i l i z e   th i s   a m m o n i a   and  c a r b o n   d i o x i d e   a f t e r  

s e p a r a t i n g   it  from  the  m e l a m i n e   or  u r ea ,   for  e x a m p l e   as  r e c y c l e   to  a  

urea  s y n t h e s i s   p r o c e s s ,   it  is  in  most   c a s e s   n e c e s s a r y   to  r a i s e   t h e  

g a s e s   to  a  h i g h e r   p r e s s u r e .   C o m p r e s s i o n   of  such  mix tu re   r e q u i r e s  

s p e c i a l   m e a s u r e s   to  p r e v e n t   the  c o n d e n s a t i o n   of  a m m o n i a   and  c a r b o n  

d i o x i d e   and  the  d e p o s i t i o n   of  so l id   a m m o n i u m   c a r b a m a t e   t h e r e b y   f o r m e d .  

For  th is   r e a s o n ,   such   gas  m i x t u r e s   are  u s u a l l y   a b s o r b e d   in  w a t e r  

or  in  an  a q u e o u s   s o l u t i o n ,   w h i c h   r e s u l t s   in  the  f o r m a t i o n   of  an  a m m o n i u m  

c a r b a m a t e   s o l u t i o n   w h i c h   can  be  pumped   to  the  urea  s y n t h e s i s   r e a c t o r ,  

s o m e t i m e s   be ing   c o n c e n t r a t e d   by  d e s o r p t i o n   and  r e p e a t e d  



a b s o r p t i o n   a t   a  h i g h e r   p r e s s u r e .   A  d i s a d v a n t a g e   o f  

t h i s   p r o c e d u r e   i s   t h a t   t h e   w a t e r ,   r e c y c l e d   to   t h e   u r e a  

r e a c t o r   t o g e t h e r   w i t h   t h e   a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e ,  

h a s   an  u n f a v o r a b l e   e f f e c t   on  t h e   u r e a   s y n t h e s i s   r e a c t i o n .  

I t   h a s   b e e n   p r o p o s e d   to   s e p a r a t e l y   r e m o v e   t h e  

a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e   f r o m   t h e   b y - p r o d u c t   m i x t u r e s ,  

a n d   t o   s e p a r a t e l y   r e c y c l e   t h e m   in   o r d e r   to   a v o i d   t h e  

f o r m a t i o n   and   d e p o s i t i o n   of   a m m o n i u m   c a r b a m a t e .   H o w e v e r ,  

t h e   b i n a r y   s y s t e m   of   a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e   f o r m s  

a  m a x i m u m   b o i l i n g   a z e o t r o p e   a t   a  m o l a r   a m m o n i a - t o - c a r b o n  

d i o x i d e   r a t i o   o f   a b o u t   2 : 1 ,   and   t h e r e f o r e   c a n n o t   b e  

s e p a r a t e d   by  s i m p l e   d i s t i l l a t i o n .   T h i s   p h e n o m e n o n   a l s o  

o c c u r s   i n   t h e   t e r n a r y   s y s t e m   of   a m m o n i a ,   c a r b o n   d i o x i d e  

a n d   w a t e r ,   and   t h e   t e r m   a z e o t r o p e   as   u s e d   h e r e i n   s h o u l d  

be  u n d e r s t o o d   t o   i n c l u d e   t h i s   p h e n o m e n o n   in   t h e   t e r n a r y  

s y s t e m   as   w e l l .   A l s o   as   u s e d   h e r e i n ,   w i t h   r e s p e c t   t o  

s u c h   b i n a r y   o r   t e r n a r y   m i x t u r e ,   t h e   t e r m   " r i c h "   w i t h  

r e s p e c t   to  a m m o n i a   sha l l   be  u n d e r s t o o d   to  mean   tha t   when   h e a t   i s  

a p p l i e d   to  a  m i x t u r e   ' r i ch '   in  a m m o n i a ,   s u b s t a n t i a l l y   pure  g a s e o u s  

a m m o n i a   e s c a p e s ,   un t i l   the  r e m a i n i n g   m i x t u r e   has   a  c o m p o s i t i o n  

on  the  b o u n d a r y   l ine   (to  be  d e f i n e d   h e r e i n a f t e r ) .   On  the  o the r   h a n d  

the  term  ' l e a n '   wi th   r e s p e c t   to  a m m o n i a   m e a n s   tha t   the  m i x t u r e   i s  -  

not  ' r i ch '   in  a m m o n i a .  

C o n v e r s e l y   the  term  ' r i ch '   wi th   r e s p e c t   to  c a r b o n - d i o x i d e  

m e a n s   tha t   w h e n   hea t   is  a p p l i e d   to  a  m i x t u r e   ' r i ch '   in  c a r b o n   d i o x i d e , ,  

s u b s t a n t i a l l y   pure  c a r b o n   d i o x i d e   e s c a p e s .   The  term  ' l e a n '  

wi th   r e s p e c t   to  c a rbon   d i o x i d e   m e a n s ,   tha t   the  m i x t u r e   is  not  ' r i c h '  

in  c a r b o n   d i o x i d e .  

F igure   1  s h o w s   the  a m m o n i a - c a r b o n   d i o x i d e - w a t e r  

t e r n a r y   s y s t e m   at  c o n s t a n t   p r e s s u r e   in  a  t r i a n g u l a r  

d i a g r a m .   The  s y s t e m   is  d i v i d e d   into  two  a r e a s   by  l i n e  



I I I   w h i c h   i s   t e r m e d   h e r e i n   t h e   " b o u n d a r y   l i n e " ,   a n d  

w h i c h   r e p r e s e n t s   t h e   a z e o t r o p i c   c o m p o s i t i o n   a t   c o n -  

s t a n t   p r e s s u r e   a t   v a r y i n g   w a t e r   c o n c e n t r a t i o n s .   T h i s  

b o u n d a r y   l i n e   c a n n o t   be  t r a n s g r e s s e d   by  m e a n s   of   n o r m a l  

d i s t i l l i n g   o r   r e c t i f y i n g   t e c h n i q u e s .  

T h u s   when   a  l i q u i d   m i x t u r e   r i c h   w i t h   r e s p e c t   t o  

a m m o n i a ,   t h a t   i s ,   f a l l i n g   w i t h i n   t h e   a r e a   I  on  F i g u r e   1 ,  

i s   r e c t i f i e d ,   g a s e o u s   a m m o n i a   e s c a p e s   u n t i l   t h e   l i q u i d  

c o m p o s i t i o n   r e a c h e s   t h e   b o u n d a r y   l i n e .   When  a  m i x t u r e  

r i c h   w i t h  r e s p e c t   t o   c a r b o n   d i o x i d e ,   f a l l i n g   w i t h i n  

a r e a   I I   on  F i g u r e   1  i s   r e c t i f i e d ,   g a s e o u s   c a r b o n  

d i o x i d e   e s c a p e s   u n t i l  t h e   l i q u i d   c o m p o s i t i o n   r e a c h e s  

t h e   b o u n d a r y   l i n e .   Once   t h e   l i q u i d   m i x t u r e   c o m p o s i t i o n  

i s   a t   t h e   b o u n d a r y   l i n e ,   f u r t h e r   r e c t i f i c a t i o n   o r  

d i s t i l l a t i o n   a t   c o n s t a n t   p r e s s u r e   r e s u l t s   in   a  g a s e o u s  
m i x t u r e   o f   a l l   c o m p o n e n t s ,   b u t   t h e   c o m p o s i t i o n   of   t h e  

r e m a i n i n g   l i q u i d   m i x t u r e   d o e s   n o t   l e a v e   t h e   b o u n d a r y  

l i n e .   See   a l s o ,   P . J . C .   K a a s e n b r o o d ,   C h e m i c a l   R e a c t i o n  

E n g i n e e r i n g ,   P r o c e e d i n g s   o f   t h e   F o u r t h   E u r o p e a n  

S y m p o s i u m ,   S e p t .   9 - 1 1 ,   1 9 6 8 ,   p u b l i s h e d   by  P e r g a m o n  

P r e s s   ( 1 9 7 1 ) ,   p a g e s   3 1 7 - 3 2 8 .  

V a r i o u s   m e t h o d s   h a v e   b e e n   p r o p o s e d   to   g e t   a r o u n d  

t h i s   a z e o t r o p e ,   a l l   o f   w h i c h   e n t a i l   t h e   s e p a r a t i o n   o f  

t h e   a m m o n i a - c a r b o n   d i o x i d e   m i x t u r e s   i n t o   t h e i r   c o n s t i t u -  

e n t s .   S e p a r a t e   r e c o v e r y   o f   a m m o n i a   i s   m o s t   i m p o r t a n t ,  

i t   b e i n g   t h e   m o s t   v a l u a b l e   c o m p o n e n t .  

Some  of   t h e s e   p r o c e s s e s   a r e   b a s e d   on  s e l e c t i v e  

a b s o r p t i o n   o f   e i t h e r   t h e   a m m o n i a   o r   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

in   a  l i q u i d .   The  N e t h e r l a n d s   P a t e n t   A p p l i c a t i o n   N o .  

1 4 3 , 0 6 3 ,   f o r   e x a m p l e ,   d e s c r i b e s   a  p r o c e s s   in   w h i c h  

a m m o n i a   i s   a b s o r b e d   in   an  a q u e o u s   s o l u t i o n   of   a n  

a m m o n i u m   s a l t   o f   a  s t r o n g   a c i d ,   s u c h   as  a m m o n i u m  

n i t r a t e ,   a t   an  e l e v a t e d   p r e s s u r e .   S e l e c t i v e   a b s o r p t i o n  

of   c a r b o n   d i o x i d e   by  w a s h i n g   a  g a s   m i x t u r e   w i t h   a n  

a q u e o u s   a l k a n o l a m i n e   s o l u t i o n ,   s u c h   as  m o n o e t h a n o l a m i n e  



i s   d i s c l o s e d   in   G e r m a n   P a t e n t   S p e c i f i c a t i o n   No.  6 6 9 , 3 1 4 .  

H o w e v e r ,   a l l   of   t h e s e   p r o c e s s e s   h a v e   t h e   d r a w b a c k   t h a t  

t h e   a b s o r b e d   c o m p o n e n t   m u s t   t h e r e a f t e r   be  r e m o v e d   f r o m  

t h e   a b s o r b e n t   and   p u r i f i e d .  

I t   h a s   f u r t h e r   b e e n   p r o p o s e d   t o   s e p a r a t e   a m m o n i a  

and   c a r b o n   d i o x i d e   f r o m   m i x t u r e s   o f   a m m o n i a ,   c a r b o n  

d i o x i d e   and   w a t e r   by  d i s t i l l i n g   o f f   m o s t   o f   t h e   a m m o n i a  

i n   a  f i r s t   s t e p   f o l l o w e d   by  d i s t i l l i n g   o f f   t h e   c a r b o n  

d i o x i d e   in   a  s e c o n d   s t e p   c a r r i e d   o u t   a t   a  h i g h e r   s y s t e m  

p r e s s u r e .   The  t e r m   " s y s t e m   p r e s s u r e "   as  u s e d   h e r e i n  

m e a n s   t h e   sum  o f   t h e   p a r t i a l   p r e s s u r e s   o f   a m m o n i a ,   c a r -  

bon   d i o x i d e   and   w a t e r .   P r o c e s s e s   o f   t h i s   k i n d   a r e  

d e s c r i b e d   i n   U . S .   P a t e n t   N o s .   3 , 1 1 2 , 1 7 7   and   4 , 0 6 0 , 5 9 1  

and   i n   B r i t i s h   P a t e n t   N o s .   9 1 6 , 9 4 5   and   1 , 1 2 9 , 9 3 9 .  

U . S .   P a t e n t   No.  3 , 1 1 2 , 1 7 7   d e s c r i b e s   a  p r o c e s s   i n  

w h i c h   in   a  f i r s t   s t e p   c a r r i e d   o u t   a t   a  s y s t e m   p r e s s u r e  
o f   b e t w e e n   1  and   5  a t m o s p h e r e s   a b s o l u t e ,   c a r b o n   d i o x i d e  

g a s   i s   s e p a r a t e d   f r o m   a  m i x t u r e   o f   a m m o n i a ,   c a r b o n  

d i o x i d e   and   w a t e r ,   w h i c h   m i x t u r e   i s   l e a n   w i t h   r e s p e c t  

t o   a m m o n i a .   The  r e m a i n i n g   l i q u i d   i s   t h e n   s t r i p p e d   w i t h ,  

f o r   i n s t a n c e ,   m e t h a n e   a t   an  o v e r a l l   p r e s s u r e   o f   1  

a t m o s p h e r e   a b s o l u t e .   T h i s   r e s u l t s   in   a  l o w e r i n g   o f   t h e  

s y s t e m   p r e s s u r e   and   in   t h e   e s c a p e   o f   a m m o n i a   and   s o m e  

c a r b o n   d i o x i d e ,   so  t h a t   a  m i x t u r e   o f   m e t h a n e ,   a m m o n i a  

and   c a r b o n   d i o x i d e   w i t h   an  o v e r a l l   p r e s s u r e   o f   1  

a t m o s p h e r e   a b s o l u t e   i s   o b t a i n e d .   In   o r d e r   to   r e m o v e  

t r a c e s   o f   c a r b o n   d i o x i d e   c o n t a i n e d   in   t h e   g a s   m i x t u r e ,  

p a r t   o f   t h e   m i x t u r e   i s   c o n d e n s e d ,   c a u s i n g   t h e   c a r b o n  

d i o x i d e   to   be  a b s o r b e d   by  t h e   l i q u i d   a m m o n i a .  

U . S .   P a t e n t   No.  4 , 0 6 0 , 5 9 1   d i s c l o s e s   a  p r o c e s s   f o r  

r e c o v e r i n g   a m m o n i a   f r o m   a q u e o u s   m i x t u r e s   a l s o   c o n t a i n i n g  

C02  and   R20  w h e r e i n   t h e   m i x t u r e   i s   f i r s t   d e a c i d i f i e d  

by  s t r i p p i n g   o u t   C02  a t   an  e l e v a t e d   p r e s s u r e .   T h e  

r e m a i n i n g   l i q u i d   i s   t h e n   s t r i p p e d   o f   a l l   NH3,  C 0 2  a n d  

H20,   and   t h e   r e s u l t i n g   g a s   m i x t u r e   i s   s c r u b b e d   o r  



s t r i p p e d   a t   a  r e d u c e d   p r e s s u r e ,   r e l a t i v e   to   t h e   d e a c i d i -  

f i c a t i o n   s t e p ,   to   y i e l d   a  g a s   s t r e a m   of   p u r e   a m m o n i a .  

A ' s i m i l a r   p r o c e s s   i s   d e s c r i b e d   in   B r i t i s h   P a t e n t  

9 1 6 , 9 4 5   w h e r e i n   an  a m m o n i a c a l   l i q u o r   i s   d e a c i d i f i e d   a t  

an  e l e v a t e d   p r e s s u r e   in   a  c o l u m n   w h e r e i n   t h e   a s c e n d i n g  

g a s   i s   w a s h e d   o f   a m m o n i a   by  c o l d   w a t e r ,   t h e r e b y  

y i e l d i n g   g a s e o u s   c a r b o n   d i o x i d e .   The  r e m a i n i n g   l i q u i d  

i s   t h e r e a f t e r   e x p a n d e d   i n t o   a  s t r i p p e r   w h e r e i n   i t   i s  

f r e e d   o f   a l l   a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e .   The  r e s u l t i n g  

g a s e o u s   m i x t u r e   i s   w a s h e d   o r   s c r u b b e d   w i t h   a l l   o r   a  

p o r t i o n   o f   t h e   a m m o n i a c a l   l i q u o r   f e e d ,   b e f o r e   t h e  

l a t t e r   i s   d e a c i d i f i e d ,   y i e l d i n g   a  s u b s t a n t i a l l y   p u r e  
a m m o n i a   s t r e a m .  

In  B r i t i s h   P a t e n t   1 , 1 2 9 , 9 3 9 ,   a  g a s  m i x t u r e   c o n -  

s i s t i n g   o f   a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e ,   r i c h   w i t h   r e s p e c t  

to   a m m o n i a ,   i s   a b s o r b e d   i n   w a t e r   o r   an  a q u e o u s   s o l u t i o n .  

Ammonia   i s   d i s t i l l e d   f r o m   t h e   r e s u l t i n g   a q u e o u s   s o l u t i o n  

a t   a t m o s p h e r i c   p r e s s u r e .   The  r e m a i n d e r   of   t h e   s o l u t i o n  

i s   t h e n   s u b j e c t e d   t o   f r a c t i o n a l   d i s t i l l a t i o n   a t   a  

p r e s s u r e   o f   b e t w e e n   5  and   20  a t m o s p h e r e s   a b s o l u t e   w i t h  

h e a t i n g   in   o r d e r   to   r e m o v e   t h e   c a r b o n   d i o x i d e .  

T h e s e   l a t t e r   p r o c e s s e s  a r e   b a s e d   on  t h e   p r i n c i p l e  

t h a t   c h a n g i n g   t h e   p r e s s u r e   o f   a  s y s t e m   o f   a m m o n i a ,  

c a r b o n   d i o x i d e   and   w a t e r   m a k e s   i t   p o s s i b l e   to   s e p a r a t e  

o u t   a m m o n i a   a t   t h e   l o w e r   p r e s s u r e   and   c a r b o n   d i o x i d e  

a t   t h e   h i g h e r   p r e s s u r e .   In  t h e s e   " p r e s s u r e   d i f f e r e n t i a l "  

p r o c e s s e s   t h e   s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e   s h o u l d   be  a t   l e a s t   t w i c e   t h a t   in   t h e  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e .   P r e f e r a b l y   t h e   r a t i o   b e t w e e n  

t h e   s y s t e m   p r e s s u r e s   in   t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   and   t h e  

t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e s   s h o u l d   be  b e t w e e n  

a b o u t   1 : 5   and   1 : 2 0 ,   i f   t h e   s e p a r a t i o n   i s   to   p r o c e e d  

s m o o t h l y .  

H o w e v e r ,   t h e   p r e s s u r e  d i f f e r e n t i a l   p r o c e s s e s   h a v e  

t h e   d r a w b a c k   t h a t   i f   t h e .  a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e  



m i x t u r e   i s   a v a i l a b l e   a t   a  p r e s s u r e   of   m o r e   t h a n   1  

a t m o s p h e r e ,   i t   f i r s t   h a s   t o   be  e x p a n d e d   to   1  a t m o s p h e r e .  
G a s e o u s   a m m o n i a   i s   t h e n   r e l e a s e d   h a v i n g   a  m a x i m u m  

p r e s s u r e   o f   1  a t m o s p h e r e ,   o r   e v e n   l o w e r   in   t h e   e v e n t  

a  l a r g e   a m o u n t   o f   a n o t h e r   g a s   i s   p r e s e n t .   I f   t h i s  
a m m o n i a   i s   t o   be  s u b j e c t e d   t o   f u r t h e r   p r o c e s s i n g ,   s u c h  

as   in   a  u r e a   s y n t h e s i s   p r o c e s s ,   i t   h a s   t o   be  r a i s e d  

to   a  h i g h e r   p r e s s u r e .   The  c o m p r e s s i o n   e n e r g y   r e q u i r e d  
f o r   t h i s   i s   q u i t e   s u b s t a n t i a l .   F u r t h e r m o r e ,   t h e   c a r b o n  
d i o x i d e   c o n c e n t r a t i o n   in   t h e .  a m m o n i a   h a s   t o   be  k e p t  
e x t r e m e l y   low  i n   o r d e r   t o   a v o i d   t h e   f o r m a t i o n   a n d  

d e p o s i t i o n   o f   s o l i d   a m m o n i u m   c a r b a m a t e   in   t h e   c o m p r e s s o r  
and   h i g h   p r e s s u r e   l i n e s .  

An  a l t e r n a t e   p r o c e s s   n o t   r e q u i r i n g   t h i s   p r e s s u r e  
' d i f f e r e n t i a l   is  d i s c l o s e d   and  c l a i m e d   i n  t h e  N e t h e r l a n d s   p a t e n t  
a p p l i c a t i o n   76  12  163.  The  p r o c e s s   t h e r e i n   d e s c r i b e d  

p e r m i t s   t h e   r e c o v e r y   o f   a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t e l y   f r o m   s u c h   m i x t u r e s ,   w i t h o u t   t h e   n e e d   f o r  

s u c h   a  p r e s s u r e   d i f f e r e n t i a l ,   i f   t h e   a m m o n i a   and   c a r b o n  

d i o x i d e   c o n t a i n i n g   f e e d   s u p p l i e d   to   a  c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e   i s   d i l u t e d   by  t h e   a d d i t i o n   o f   w a t e r   i n  

an  a m o u n t   o f   b e t w e e n   0 . 2   and   6  t i m e s ,   by  w e i g h t ,   t h e  

t o t a l   w e i g h t   of   s u c h   a m m o n i a   and   c a r b o n  d i o x i d e   c o n t a i n -  

i n g   f e e d .   F o r   s i m p l i c i t y   t h i s   l a t t e r   p r o c e s s   w i l l   b e  

r e f e r r e d   t o   h e r e i n   as   a  " d i l u t i o n   p r o c e s s . "  

A c c o r d i n g   t o   one   e m b o d i m e n t   o f   t h e   d i l u t i o n   p r o -  

c e s s ,   a m m o n i a   s u b s t a n t i a l l y   f r e e   o f   c a r b o n   d i o x i d e   a n d  

w a t e r   i s   f i r s t   s e p a r a t e d   f r o m   a  m i x t u r e   o f   a m m o n i a ,  

c a r b o n   d i o x i d e   and   p o s s i b l y   w a t e r ,   r i c h   w i t h   r e s p e c t  

t o   a m m o n i a ,   in   an  a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e .   F rom  t h e  

r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   l e a v i n g   t h e   b o t t o m   of   t h i s  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e ,   c a r b o n   d i o x i d e   i s   s e p a r a t e d  

in   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e ,   w h e r e i n   t h e  



r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   f r o m   t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e  

f e d   to   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e   i s   d i l u t e d  

w i t h   b e t w e e n   0 .2   and   6  t i m e s   i t s   w e i g h t   o f   w a t e r .  

A c c o r d i n g   t o   a n o t h e r   e m b o d i m e n t   o f   t h e   d i l u t i o n  

p r o c e s s ,   c a r b o n   d i o x i d e   s u b s t a n t i a l l y   f r e e   of   a m m o n i a  

and   w a t e r   i s   f i r s t   s e p a r a t e d   i n   a  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a -  
t i o n   z o n e   f r o m   a  m i x t u r e   o f   a m m o n i a ,   c a r b o n   d i o x i d e  

and   p o s s i b l y   w a t e r ,   w h i c h   m i x t u r e   i s   l e a n   w i t h   r e s p e c t  

to   a m m o n i a .   From  t h e   b o t t o m   o f   t h i s   c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e ,   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   i s   f e d   to   a  

d e s o r p t i o n   z o n e   w h e r e i n   v i r t u a l l y   a l l   a m m o n i a   and   c a r b o n  

d i o x i d e   a r e   d e s o r b e d   and   t h e   r e s u l t i n g   g a s   p h a s e   i s  

i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e .   A m m o n i a ,  

s u b s t a n t i a l l y  f r e e   o f   c a r b o n   d i o x i d e   and   w a t e r ,   i s  

r e c o v e r e d   f r o m   t h i s   r e s u l t i n g   g a s   p h a s e   in   t h e   a m m o n i a  

s e p a r a t i o n   z o n e ,   and   t h e   r e s u l t i n g   l i q u i d   p h a s e   i s  

s u p p l i e d   t o   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e .  

D i l u t i n g   w a t e r   i s   a d d e d   t o   t h i s   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a -  
t i o n   z o n e   in   an  a m o u n t   o f   b e t w e e n   0 . 2   and   6  t i m e s ,   b y  

w e i g h t ,   t h e   c o m b i n e d   t o t a l   w e i g h t   o f   t h e   i n i t i a l   m i x t u r e  

to   be  s e p a r a t e d ,   p l u s   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   f r o m   t h e  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e   f e d   i n t o   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e .  

A c c o r d i n g   t o   a n o t h e r   e m b o d i m e n t   o f   t h e   d i l u t i o n  

p r o c e s s ,   w h e r e   t h e   a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e   c o n t a i n i n g  

m i x t u r e   t o   be  s e p a r a t e d   a l s o   c o n t a i n s   a  s u b s t a n t i a l  

q u a n t i t y   o f   w a t e r ,   i t   may  be  a d v a n t a g e o u s   to   f e e d   t h i s  

m i x t u r e   i n i t i a l l y   to   t h e   d e s o r p t i o n   z o n e   w h e r e i n   t h e  

a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e   a r e   d e s o r b e d ,   a n d ,   t o g e t h e r  

w i t h   some  w a t e r   v a p o r ,   a r e   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   a m m o n i a  

s e p a r a t i o n   z o n e .   A m m o n i a ,   s u b s t a n t i a l l y   f r e e   of   c a r b o n  

d i o x i d e   and   w a t e r   v a p o r ,   i s   o b t a i n e d   f r o m   t h e   t o p   o f  

t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e ,   and  t h e   r e s i d u a l   l i q u i d  

p h a s e ,   c o n t a i n i n g   a m m o n i a ,   c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r ,  

i s   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e .  



D i l u t i n g   w a t e r   i s   a l s o   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   c a r b o n  

d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e   in   an  a m o u n t   of   b e t w e e n   a b o u t  

0 . 2   t o   6  t i m e s ,   by  w e i g h t ,   t h e   t o t a l   q u a n t i t y   o f   t h e  

r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   f r o m   t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e  

f e d   i n t o   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e .   C a r b o n  

d i o x i d e ,   s u b s t a n t i a l l y   f r e e   o f   a m m o n i a   and   w a t e r ,   i s  

o b t a i n e d   f r o m   t h e   t o p   o f   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n  

z o n e ,   and   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   f r o m   t h e   b o t t o m   o f  

t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e   i s   f e d   t o   t h e  

d e s o r p t i o n   z o n e .  

In  b o t h   t h e   p r e s s u r e   d i f f e r e n t i a l   and   d i l u t i o n  

p r o c e s s e s ,   t h e   c o m p o s i t i o n   o f   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d  

p h a s e   f r o m   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e   s h o u l d  

r e a c h   o r   c l o s e l y   a p p r o x i m a t e   t h e   b o u n d a r y   l i n e ,   o r  

a z e o t r o p i c   c o m p o s i t i o n   u n d e r   t h e   p r e v a i l i n g   c o n d i t i o n s ,  

in   o r d e r   t o   m a x i m i z e   t h e   e f f i c i e n c y   o f   t h e   s e p a r a t i o n .  

H o w e v e r   i n   p r a c t i c e   s u c h   a  c o m p o s i t i o n   i s   v e r y   d i f f i -  

c u l t   t o   a c h i e v e .   R a t h e r   t h i s   c o m p o s i t i o n   r e m a i n s   r i c h  

w i t h   r e s p e c t   to   c a r b o n   d i o x i d e   ( i n   a r e a   I I   on  F i g u r e   1 ) ,  

some  d i s t a n c e   f r o m   t h e   b o u n d a r y   l i n e .   U n l e s s   t h e   c a r b o n  

d i o x i d e   c o n t e n t   o f   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   c a n   be  b r o u g h t  

t o   w i t h i n   1%  by  w e i g h t   o f   t h e   b o u n d a r y   l i n e   c o m p o s i t i o n ,  

e x c e s s i v e   e n e r g y   i s   c o n s u m e d   by  t h e   s e p a r a t i o n ,   a n d '  

t h e   r e c y c l e   f l o w s   t h r o u g h o u t   t h e   e n t i r e   s e p a r a t i o n   a r e  

s i g n i f i c a n t l y   l a r g e r   t h a n   w o u l d   o t h e r w i s e   be  r e q u i r e d .  

O f t e n ,   h o w e v e r ,   i t   h a s   b e e n   f o u n d   t h a t   t h e   d i s t a n c e   o f  

t h i s   r e s i d u a l   l i q u i d   c o m p o s i t i o n   f r o m   t h e   b o u n d a r y   l i n e  

i s   g r e a t e r ,   f o r   i n s t a n c e   b e t w e e n   1 . 5   and   2%  by  w e i g h t .  

The  t e r m   " d i s t a n c e   f r o m   t h e   b o u n d a r y   l i n e "   as  u s e d  

h e r e i n   d e n o t e s   t h e   d i f f e r e n c e   b e t w e e n   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

c o n t e n t   of   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d ,   and   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

c o n t e n t   of   t h e   c o r r e s p o n d i n g   p o i n t   on  t h e   b o u n d a r y   l i n e ,  

b o t h   e x p r e s s e d   as  p e r c e n t   by  w e i g h t .   Thus   on  F i g u r e   1 ,  



t h e   c o m p o s i t i o n   o f   t h i s   r e s i d u a l   l i q u i d   w o u l d   be  r e -  

p r e s e n t e d   by  a  p o i n t   in   a r e a   I I ,   r e l a t i v e l y   c l o s e   to   t h e  

b o u n d a r y   l i n e .   The  c o r r e s p o n d i n g   p o i n t   on  t h e  

b o u n d a r y   l i n e   w o u l d   be  t h e   p o i n t   of   i n t e r s e c t i o n   o f  

t h e   b o u n d a r y   l i n e   and   a  s t r a i g h t   l i n e   d r a w n   f r o m   t h e  

C02  v e r t e x   t h r o u g h   t h e   p o i n t   r e p r e s e n t i n g   t h e   r e s i d u a l  

l i q u i d   c o m p o s i t i o n   in   a r e a   I I .  

I n a s m u c h   as  e v e n   a  s l i g h t   i n c r e a s e   in   t h e   c a r b o n  

d i o x i d e   c o n t e n t   in   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   f r o m   t h e   c a r b o n  

d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e   c a n   r e s u l t   in   a  s i g n i f i c a n t  

i n c r e a s e   i n   e n e r g y   r e q u i r e m e n t s   to   m a i n t a i n   t h e   s a m e  

s e p a r a t i o n ,   a t t e m p t s   h a v e   b e e n   made  a t   k e e p i n g   t h e  

c a r b o n   d i o x i d e   c o n c e n t r a t i o n   as   low  as  p o s s i b l e .  

H o w e v e r ,   i t   h a s   b e e n   f o u n d   t h a t   m a i n t a i n i n g   a  c o n s t a n t  

c a r b o n   d i o x i d e   c o n c e n t r a t i o n   i s   v e r y   d i f f i c u l t ,   b e c a u s e  

t h e   s e p a r a t i o n   i s   v e r y   s e n s i t i v e   t o   e v e n   s l i g h t   v a r i -  

a t i o n s   in   p r o c e s s   c o n d i t i o n s   t h a t   n o r m a l l y   o c c u r .   T h e s e  

v a r i a t i o n s   m o s t   g e n e r a l l y   r e s u l t   in   an  i n c r e a s e   in   t h e  

c a r b o n   d i o x i d e   c o n t e n t   of   t h i s   r e s i d u a l   l i q u i d ,   and   t h u s  

an  u n d e s i r a b l e   i n c r e a s e   in   e n e r g y   c o n s u m p t i o n .  

I t   h a s   now  s u r p r i s i n g l y   b e e n   f o u n d   t h a t   t h e   a b o v e  

m e n t i o n e d   d i f f i c u l t i e s   c a n   be  a v o i d e d   i f   t h e   c o m p o s i t i o n  

of   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   r e m o v e d   f r o m   t h e   b o t t o m   o f  

t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e   i s   c a u s e d   to   be  l e a n  

w i t h   r e s p e c t   to   c a r b o n   d i o x i d e   r a t h e r   t h a n   r i c h   as  i n  

t h e   a b o v e   n o t e d   p r o c e s s s e s .   In  o t h e r   w o r d s ,   w i t h  

r e f e r e n c e   to   F i g u r e   1,  t h e   c o m p o s i t i o n   o f   t h i s   r e s i d u a l  

l i q u i d   p h a s e   i s   c a u s e d   to   be  on ,   o r   on  t h e   a m m o n i a   s i d e  

( a r e a   I)  o f   b o u n d a r y   l i n e   I I I .   T h i s   i s   a c h i e v e d ,  

a c c o r d i n g   t o  t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   by  i n t r o d u c i n g   dinto  the  p o r -  

t ion  of  sa id   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   from  w h i c h   s a i d  

r e s i d u a l   l iqu id   p h a s e   is  r e m o v e d ,   an  ammon ia   c o n t a i n i n g   g a s e o u s  

p h a s e   in  an  a m o u n t   s u f f i c i e n t   to  make  sa id   r e s i d u a l   l iqu id   p h a s e  

r e m o v e d   t h e r e f r o m   lean  with  r e s p e c t  t o   c a r b o n   d i o x i d e .  



The  ammonia   c o n t a i n i n g   g a s e o u s   p h a s e   may  be  pure  a m m o n i a ,   o r  

any  mix tu re   c o n t a i n i n g   a m m o n i a   tha t   is  c a p a b l e   of  r a i s i n g   the  a m m o n i a  

to  c a r b o n   d i o x i d e   ra t io   in  the  l i qu id   p h a s e   r e m o v e d   from  the  c a r b o n  

d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e .   This  g a s e o u s   p h a s e   may  even   be  a  m i x t u r e  

of  a m m o n i a   and  c a r b o n   d i o x i d e ,   p r o v i d e d   its  N H 3 / C O Z   mola r   r a t i o  

is  h i g h e r   than   that   of  the  gas  p h a s e   in  e q u i l i b r i u m   wi th   th i s   r e s i d u a l  

l i q u i d   p h a s e .  

By  p r e f e r e n c e   the  r e s u l t i n g   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   r e m o v e d   f r o m  

the  c a r b o n   d i o x i d e   zone   is  i n t r o d u c e d   into  a  d e s o r p t i o n   zone   a n d  

an  o f f - g a s   c o n t a i n i n g   a m m o n i a ,   c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r   v a p o u r   i s  

s e p a r a t e d   from  a  l i qu id   p h a s e   of  d e s o r p t i o n   w a t e r   s u b s t a n t i a l l y   f r e e  

of  a m m o n i a   and  c a r b o n   d i o x i d e   and  a  p o r t i o n   of  sa id  o f f - g a   s  i s  

i n t r o d u c e d   into  sa id   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   zone   and  the  r e m a i n d e r   o f  

sa id   o f f - g a s   is  i n t r o d u c e d   into  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e  

as  sa id   a m m o n i a   c o n t a i n i n g   g a s e o u s   p h a s e .   P r e f e r a b l y   a b o u t   1  to  5 0  %  

by  w e i g h t ,   mos t   p r e f e r a b l y   abou t   5  to  40 %  by  w e i g h t ,   of  t h i s   d e s o r p t i o n  

zone   o f f - g a s   is  d i v e r t e d   to  the  bo t tom  of  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n  

z o n e .  

The  q u a n t i t y   of  such   ammon ia   c o n t a i n i n g   g a s e o u s   p h a s e   fed  i n t o  

the  bo t tom  of  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   s h o u l d   be  s u f f i c i e n t  

to  move  the  c a r b o n   d i o x i d e   c o n t e n t   of  the  r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   r e m o v e d  

t h e r e f r o m   at  l e a s t   to  the   c o r r e s p o n d i n g   po in t   on  the  b o u n d a r y   l i ne ,   b u t  

p r e f e r a b l y   to  a  d i s t a n c e   of  not  more  than   2  %  by  w e i g h t   p a s t   the  b o u n d a r y  

l ine  into  the  a m m o n i a   r ich  s ide   of  th i s   l i ne .   Of  c o u r s e   the  g r o s s   c o m p o s i -  

t ion   of  the  t o t a l   m a s s   flow  into  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   m u s t  

be  on  the  s ide   of  the  b o u n d a r y   l ine   r ich  wi th   r e s p e c t   to  c a r b o n   d i o x i d e .  

O t h e r w i s e ,   no  c a r b o n   d i o x i d e   can  be  s e p a r a t e d   o f f .  

W h e n   u s i n g   the  p r o c e s s   of  th i s   i n v e n t i o n   in  c o n j u n c t i o n   wi th   t h e  

d i l u t i o n   p r o c e s s   d e s c r i b e d   a b o v e ,   p a r t i c u l a r l y   low  ene rgy   c o m s u m p t i o n s  

can  be  r e a l i z e d ,   and  the  s e p a r a t i o n   b e c o m e s   v i r t u a l l y   i n s e n s i t i v e   t o  

f l u c t u a t i o n s   in  the  c o m p o s i t i o n   of  the  f eed ( s )   to  the  c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e .   F u r t h e r m o r e ,   the  v o l u m e   of  l i qu id   f lows   r e q u i r e d   t o  

be  c i r c u l a t e d   t h r o u g h   the  v a r i o u s   s e p a r a t i o n   zone   can  be  s i g n i f i c a n t l y  



r e d u c e d .  

P r e f e r a b l y   the  p r e s s u r e s   in  the  v a r i o u s   s e p a r a t i o n   z o n e s  

shou ld   be  b e t w e e n   abou t   50  and  5000  kPa .   A  p r e s s u r e   of  a b o u t  

1800  kPa  or  more,   d e p e n d i n g   upon  the  t e m p e r a t u r e   of  the  c o o l i n g  

w a t e r   a v a i l a b l e ,   as  r e f e r r e d   to  h e r e i n a f t e r ,   in  the  ammon ia   s e p a r a t i o n  

z o n e   o f f e r s   t h e   a d v a n t a g e   t h a t   t h e   s e p a r a t e d   a m m o n i a  

can   be  l i q u i f i e d   r e l a t i v e l y   e a s i l y   and   i n e x p e n s i v e l y  

by  c o o l i n g   w i t h   c o o l i n g   w a t e r .   In  t h e   d i l u t i o n   t y p e  

p r o c e s s ,   t h e   s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e   c a n   be  t h e   same   as   in   t h e   a m m o n i a  

s e p a r a t i o n   z o n e ,   b u t   c a n   be  h i g h e r   as   w e l l .   P r e f e r a b l y ,  

h o w e v e r ,   t h e   s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e   c a r b o n   d i o x i d e  

s e p a r a t i o n   z o n e   w i l l   n o t   be  g r e a t e r   t h a n   t w i c e   t h e  

s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e  

The  t e m p e r a t u r e s   m a i n t a i n e d   in   t h e   v a r i o u s   s e p a r a -  
t i o n   z o n e s   d e p e n d   on  t h e   p r e s s u r e s ,   t h e   c o m p o s i t i o n   o f  

t h e   f e e d   and   t h e   p u r i t y   r e q u i r e d   of   t h e   p r o d u c t s   to   b e  

s e p a r a t e d .   In  t h e   d i l u t i o n   p r o c e s s ,   t h e s e   t e m p e r a t u r e s ,  
w h e r e   r e c t i f y i n g   c o l u m n s   a r e   u s e d   in   t h e   s e p a r a t i o n  

z o n e s ,   g e n e r a l l y   r a n g e   w i t h i n   t h e  l i m i t s   s t a t e d   in   t h e  

f o l l o w i n g   t a b l e :  

The  t e m p e r a t u r e s   in   t h e   d e s o r p t i o n   z o n e   a r e   a l s o   d e t e r -  

m i n e d   by  t h e   p r e s s u r e s ,   t h e   c o m p o s i t i o n   of   t h e   f e e d   t o  

t h e   z o n e   and  t h e   p u r i t y   r e q u i r e m e n t s   ( a m o u n t   o f   a m m o n i a  

and  c a r b o n   d i o x i d e )   f o r   t h e   d e s o r p t i o n   w a t e r   r e m o v e d  

f r o m   t h e   b o t t o m   of   t h i s   z o n e .   G e n e r a l l y   t h e s e   t e m p e r a -  

t u r e s   a r e   c h o s e n   to   be  h i g h e r   t h a n   t h e   b o i l i n g   p o i n t   o f  

t h e   l i q u i d   p h a s e   t o  b e   d e s o r b e d   a t   t h e   p r e s s u r e s   u s e d .  



When  u s i n g   t h e   p r o c e s s   of   t h i s   i n v e n t i o n   in   c o n j u n c -  

t i o n   w i t h   a  p r e s s u r e   d i f f e r e n t i a l   t y p e   of   p r o c e s s ,   t h e  

s y s t e m   p r e s s u r e   i n   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e  

s h o u l d   be  a t   l e a s t   t w i c e   t h e   s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e .   H o w e v e r ,   f o r   t h e   s e p a r a t i o n  

to   p r o c e e d   s m o o t h l y   i t   i s   p r e f e r a b l e   t h a t   t h e   r a t i o   o f  

t h e   s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n  

z o n e   t o   t h e   s y s t e m   p r e s s u r e   in   t h e   a m m o n i a   s e p a r a t i o n  

z o n e   be  w i t h i n   t h e   r a n g e   o f   b e t w e e n   a b o u t   1 : 5   and   1 : 2 0 .  

The  t e m p e r a t u r e s   m a i n t a i n e d   in   t h e   v a r i o u s   s e p a r a t i o n  

z o n e s   a g a i n   d e p e n d   u p o n   t h e   p r e s s u r e   c h o s e n ,   t h e  

c o m p o s i t i o n   o f   t h e   f e e d   and   t h e   p u r i t y   r e q u i r e d   of   t h e  

p r o d u c t s   t o   be  s e p a r a t e d .  

I t   may  a l s o   be  o f   some  a d v a n t a g e ,   when   u s i n g   a  

p r e s s u r e   d i f f e r e n t i a l   t y p e   o f   p r o c e s s ,   t o   f e e d   s o m e  

d i l u t i n g   w a t e r   i n t o   t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n  

z o n e   to   a s s i s t   i n   t h e   s e p a r a t i o n .   In  s u c h   c a s e   t h e  

a m o u n t   o f . d i l u t i n g   w a t e r   a d d e d   d e p e n d s   u p o n   many  f a c t o r s  

i n c l u d i n g   t h e   p r e s s u r e   d i f f e r e n t i a l   u s e d   b e t w e e n   t h e  

c a r b o n   d i o x i d e   and   a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e s ,   and   t h e  

c o m p o s i t i o n   o f   t h e   v a r i o u s   f e e d s .  

The  c h o i c e   to  w h i c h   s e p a r a t i o n   s tep  the  m i x t u r e   to  be  s e p a r a t e d  

is  i n i t i a l l y   fed  d e p e n d s   i . a .   upon  the  c o m p o s i t i o n   of  t h i s   m i x t u r e .  

Thus ,   if  it  is  r ich  wi th   r e s p e c t   to  a m m o n i a ,   (in  a rea   I  on  F igure   1 ) ,  

then  it  is  most   a d v a n t a g e o u s l y   fed  to  the  a m m o n i a   s e p a r a t i o n   s t e p .  

On  the  o the r   h a n d ,   if  it  is  l e an   wi th   r e s p e c t   to  a m m o n i a ,   ( o n  

b o u n d a r y   l ine   III  or  w i t h i n   area   II  on  F igure   1),  then   it  is  m o s t  

a d v a n t a g e o u s l y   fed  i n i t i a l l y   to  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   s t e p .  

F i n a l l y ,   if  the  m ix tu re   to  be  s e p a r a t e d   is  r ich  wi th   r e s p e c t   to  a m m o n i a  

and  a l s o   c o n t a i n s   a  s u b s t a n t i a l   q u a n t i t y   of  w a t e r ,   it  may  be  m o s t  



a d v a n t a g e o u s   to  feed  it  i n i t i a l l y   to  the  d e s o r p t i o n   s t e p .  

The  a m m o n i a   and   c a r b o n   d i o x i d e   z o n e s   may  c o n s i s t  

of   any   t y p e   o f   a p p a r a t u s   s u i t a b l e   f o r   s e p a r a t i n g   t h e  

g a s e o u s   and   l i q u i d   c o m p o n e n t s   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e  

i n v e n t i o n   i n c l u d i n g ,   b u t   n o t   l i m i t e d   t o ,   r e c t i f i c a t i o n ,  

d i s t i l l a t i o n   and  w a s h i n g   c o l u m n s .   H o w e v e r ,   r e c t i f i c a -  

t i o n   c o l u m n s ,   o r   c o l u m n s   h a v i n g   r e c t i f i c a t i o n   z o n e s ,  

a r e   m o s t   s u i t a b l e   f o r   u s e   i n   t h e   i m p r o v e d   p r o c e s s   o f  

t h i s   i n v e n t i o n .  

Some  v a r i a t i o n s   may  be  made  in   t h e   f l o w s   b e t w e e n  

t h e   v a r i o u s   s e p a r a t i o n   z o n e s   o f   t h e   s e p a r a t i o n   p r o c e s s  

t o   w h i c h   t h e   p r e s e n t   p r o c e s s   i s   a p p l i e d ,   and   s t i l l   b e  

w i t h i n   t h e   s c o p e   and   i n t e n t   o f   t h i s   i n v e n t i o n .  

BRIEF  DESCRIPTION  OF  THE  DRAWINGS 

F i g u r e   1  s h o w s   a  d i a g r a m   of   t h e   N E 3 / C O 2 / H 2 0   s y s t e m  

a t   c o n s t a n t   p r e s s u r e ,   w h i c h   was  d e s c r i b e d   in   d e t a i l  

a b o v e .  

F i g u r e   2  s h o w s   a  d i a g r a m   f o r   t h e   p r o c e s s   a c c o r d i n g  

to   t h e   i n v e n t i o n   u s e d   i n   c o n j u n c t i o n   w i t h   a  d i l u t i o n  

p r o c e s s   in   w h i c h   t h e   NH3  and   t h e   C02  s e p a r a t i o n   z o n e s  

a r e   o p e r a t e d   a t   a l m o s t   t h e   same  p r e s s u r e .  



F i g u r e   3  s h o w s   a  d i a g r a m   o f   a  s i m i l a r   p r o c e s s   i n  

w h i c h   t h e   s e p a r a t i o n s   a r e   e f f e c t e d   a t   d i f f e r e n t  

p r e s s u r e s .  

DETAILED  DESCRIPTION  OF  THE 
PREFERRED  E M B O D I M E N T S  

One  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   o f   t h i s   i n v e n t i o n   i s  

i l l u s t r a t e d   i n   F i g u r e   2  w h e r e i n   t h e   a m m o n i a   a d d i t i o n   i s  

a p p l i e d   t o  a   d i l u t i o n   p r o c e s s   in   w h i c h   t h e   a m m o n i a   a n d  

c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e s   a r e   o p e r a t e d   a t   s u b -  

s t a n t i a l l y   t h e   same  p r e s s u r e .   In   t h i s   F i g u r e   2,  t h e  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e   i s   c o m p r i s e d   o f   N H 3 - r e c t i f y i n g  
c o l u m n   3,  t h e   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e  o f   C 0 2 -  
r e c t i f y i n g   c o l u m n   18  and   t h e   d e s o r p t i o n   z o n e   o f  

d e s o r b e r   1 0 .  

A  m i x t u r e   o f   NH3,  C02  and   H20  i s   f e d   to   an  N H 3 -  
r e c t i f y i n g   c o l u m n   3  t h r o u g h   c o n d u i t   1  and   pump  2.  NH3 
i s   d i s c h a r g e d . f r o m   t h e   t o p   o f   c o l u m n   3  t h r o u g h   c o n d u i t  

4.  T h i s   NH 3  c a n   be  c o n d e n s e d   by  ( d e e p - )   c o o l i n g   i n  

c o n d e n s e r   5.  A  n o n - c o n d e n s e d   g a s e o u s   m i x t u r e   o f   NH3 
and   i n e r t   g a s   e s c a p e s   f r o m   t h e   c o n d e n s e r .   T h i s   i n e r t  

g a s   c o m e s   f r o m   t h e   a i r   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   i n s t a l l a t i o n  

to   p a s s i v a t e   t h e   s t r u c t u r a l   m a t e r i a l s   u s e d   in   v e s s e l s -  

and   c o n d u i t s   i n   o r d e r   t o   r e d u c e   c o r r o s i o n   t o   an  a c c e p t -  

a b l e   l e v e l .   N a t u r a l l y ,   o x y g e n   o r   an  o x y g e n - r e l e a s i n g  

s u b s t a n c e   may  be  u s e d   f o r   t h i s   p u r p o s e   i n s t e a d   o f   a i r .  

P a r t   o f   t h e   a i r   i s   f e d   to   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3 

t h r o u g h   c o m p r e s s o r . 6   and   c o n d u i t s   7  and   8  and   p a r t   t o  

d e s o r b e r   10  t h r o u g h   c o n d u i t   9.  The  g a s e o u s   m i x t u r e  

f r o m   c o n d e n s e r   5  i s   f r e e d   o f   N H 3  i n   s c r u b b e r   11  b y  

w a s h i n g   i t   w i t h   w a t e r   s u p p l i e d   t h r o u g h   c o n d u i t   34 ,   w h i l e  

an  a m o u n t   o f   a b s o r p t i o n   h e a t   i s   r e m o v e d   by  c o o l i n g   p a r t  

o f   t h e   r e s u l t i n g   a q u e o u s   NH3  s o l u t i o n   t h a t   i s   d i s c h a r g e d  

t h r o u g h   pump  12  in   a  r e c y c l e   c o o l e r   13  and   r e t u r n i n g  

i t   to   s c r u b b e r   11  t h r o u g h   c o n d u i t   14.   The  s o l u t i o n  

t h e n   f o r m e d   i s   r e t u r n e d   to   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3 



t h r o u g h   c o n d u i t   1 5 .  

The  i n e r t   g a s   i s   d i s c h a r g e d   t h r o u g h   c o n d u i t   16  a n d  

f e d   to   t h e   b o t t o m   of   C 0 - - r e c t i f y i n g   c o l u m n   18  t h r o u g h  

c o n d u i t   17 .   I f   so  d e s i r e d ,   i t   may  a l s o   be  v e n t e d   c o m -  

p l e t e l y   o r   p a r t l y   t h r o u g h   c o n d u i t   19.   P a r t   o f   t h e  

NH3  l i q u i f i e d   in   c o n d e n s e r   5  f l o w s   b a c k   t h r o u g h   c o n d u i t  

20  to   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   to   be  u s e d   as  r e f l u x .  

A  s o l u t i o n   o f   NH3  and   C02  in   w a t e r   i s   d i s c h a r g e d   f r o m  

t h e   b o t t o m   of   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3  t h r o u g h   c o n -  

d u i t   2 1 .  

T h i s   s o l u t i o n   i s   p a s s e d   i n t o   t h e   C 0 2 - r e c t i f y i n g  
c o l u m n   18,   w h i c h   i s   o p e r a t e d   a t   v i r t u a l l y   t h e   s a m e  

p r e s s u r e   as   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3.  P a r t   of   t h e  

b o t t o m   p r o d u c t   o f   d e s o r b e r   10  i s   f e d   to   c o l u m n   18  a s  

a  d i l u a n t   by  way  o f   pump  22  and   c o n d u i t   23.   In  o r d e r   t o  

o b t a i n   a  b e t t e r   h e a t   d i s t r i b u t i o n ,   t h i s   d e s o r p t i o n  

w a t e r   i s   f i r s t   a l l o w e d   t o   g i v e   o f f   p a r t   of   i t s   h e a t   i n  

t h e   b o t t o m   of   t h e   C 0 2 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   18.   T h e  

r e m a i n d e r   o f   t h e   h e a t   r e q u i r e d   f o r   t h e   r e c t i f i c a t i o n  

i s   s u p p l i e d   h e r e   by  m e a n s   o f   h e a t i n g   c o i l s   24  a n d ,   f o r  

i n s t a n c e ,   s t e a m .   P a r t   of   t h e   l i q u i d   f l o w   f r o m   c o n d u i t  

23  i s   d i s c h a r g e d   t h r o u g h   c o n d u i t   25  a f t e r   b e i n g   c o o l e d  

in   c o n d e n s e r s   26  and   27  and   t h r o u g h   c o n d u i t   28.   An  

a d d i t i o n a l   a m o u n t   o f   w a s h i n g   w a t e r   i s   f e d   to   c o l u m n   1 8  

t h r o u g h   c o n d u i t   29  t o   r e m o v e   t h e   NH3  as  c o m p l e t e l y   a s  

p o s s i b l e   f r o m   t h e   C02 .   A  g a s   c o n s i s t i n g   of   C02  a n d  

i n e r t   g a s ,   i f   a n y ,   e s s e n t i a l l y   f r e e   of   NH3,  e s c a p e s  

f r o m   t h e   t o p   o f   c o l u m n   18  t h r o u g h   c o n d u i t   30.   T h e  

b o t t o m   p r o d u c t ,   o r   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e ,   o f   c o l u m n   1 8 ,  

w h i c h   i s   a  d i l u t e d   s o l u t i o n   of   NH3  and   C02  in   w a t e r ,  

i s   p a s s e d   t h r o u g h   c o n d u i t   31  to   d e s o r b e r   10.   V i r t u a l l y  

a l l   NH3  and   C02  a r e   r e m o v e d   in   d e s o r b e r   10  by  h e a t i n g ,  

f o r   i n s t a n c e   w i t h   s t e a m   in   h e a t i n g   c o i l s   32.   T h e  

r e s u l t i n g   d e s o r p t i o n   w a t e r   i s   v i r t u a l l y   f r e e   of   NH3 



and   CO2  and  f lows  t h r o u g h   c o n d u i t   23  to  C O 2 - r e c t i f y i n g   co lumn  1 8 .  

The  g a s e o u s   m ix tu re   of  NH3,   C O 2  a n d   H2O  fo rmed   in  d e s o r b e r   10 

f lows   pa r t l y   to  N H 3 - r e c t i f y i n g   co lumn  3  t h r o u g h   c o n d u i t   33  a n d  

pa r t l y   to  the  bot tom  of  the  C O 2 - r e c t i f y i n g   co lumn   t h r o u g h   c o n d u i t   3 8 .  

In  the  a b o v e   e m b o d i m e n t   of  the  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  the  i n v e n t i o n ,  

th is   d e s o r p t i o n   zone   o f f - g a s   m i x t u r e   of  NH3,   C02   and  H2O,   h a v i n g  

a  c o m p o s i t i o n   lying  in  the  a rea   r ich  in  NH3,   s e r v e s   to  make  t h e  

a q u e o u s   l i qu id   p h a s e   in  the  bo t tom  of  the  C O 2 - r e c t i f y i n g   c o l u m n  

r ich  wi th   r e s p e c t   to  N H 3 .  
Anothe r   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   of  the  i n v e n t i o n   u t i l i z i n g   t h e  

d i l u t i o n   p r o c e s s   is  i l l u s t r a t e d   in  F igu re   3  w h e r e i n   the  CO2  r e c t i f i c a t i o n  

is  e f f e c t e d   at  a  p r e s s u r e   h i g h e r   than  the  NH3  r e c t i f i c a t i o n .  

This  f igure   is  v i r t u a l l y   the  same   as  F igure   2,  and  the  r e f e r e n c e  

f i g u r e s   have   the  same  m e a n i n g .   The  d i f f e r e n c e s   lie  in  the  f a c t  

tha t   a  c o m p r e s s o r   A  and  a  pump  B,  r e s p e c t i v e l y ,   are  i n s t a l l e d  

in  c o n d u i t s   17  and  21  to  r a i s e   the  p r e s s u r e   of  the  f lows   of  g a s  

and  l i q u i d ,   r e s p e c t i v e l y .   F u r t h e r m o r e ,   c o n d u i t   33  c o m p r i s e s   a  

r e d u c i n g   v a l v e   C  t h r o u g h   w h i c h   p a r t   of  the  g a s e o u s   m i x t u r e  

from  d e s o r b e r   10  is  r e d u c e d   in  p r e s s u r e .   Here   the  d e s o r p t i o n   c o l u m n  

10  is  o p e r a t e d   at  v i r t u a l l y   the  s ame   s y s t e m   p r e s s u r e   a s  t h e   C O 2  
r e c t i f i c a t i o n .   C o n d u i t   18  m o r e o v e r   c o m p r i s e s   a  r e d u c i n g   v a l v e   D  

w h i c h   is  u s e d   to  l ower   the  p r e s s u r e   of  part  of  the  air   fed  i n .  

A  th i rd   e m b o d i m e n t   of  the  i n v e n t i o n   u t i l i z i n g   the  p r e s s u r e  

d i f f e r e n t i a l   p r o c e s s   can  a l s o   be  e f f e c t e d   in  the  a p p a r a t u s   i l l u s t r a t e d  

in  F igure   3.  In  such  c a s e   the  p r e s s u r e   at  w h i c h   the  C O 2 - s e p a r a t i o n  
is  e f f e c t e d   is  at  l e a s t   2  t i m e s ,   but  p r e f e r a b l y   5  t i m e s   as  h igh  a s  

the  p r e s s u r e   at  wh ich   the  N H 3  s e p a r a t i o n .   is  e f f e c t e d .   In  t h i s  

c a s e   no  d i l u a n t   need   to  be  a d d e d   to  the  C O 2 - s e p a r a t i o n   z o n e  

as  is  the  c a s e   in  the  d i l u t i o n   type   p r o c e s s .  
The  i n v e n t i o n   wi l l   be  fu r the r   d e s c r i b e d   by  m e a n s   of  t h e  

f o l l o w i n g   e x a m p l e s ,   w h i c h   are  for  i l l u s t r a t i v e   p u r p o s e s   o n l y ,  

and  the  s c o p e   of  the  i n v e n t i o n   is  not  r e s t r i c t e d   t h e r e t o .  

Example   1 

S u b s t a n t i a l l y   pure  NH3  and  s u b s t a n t i a l l y   p u r e  

C O 2  w e r e   s e p a r a t e d   from  a  m i x t u r e   of  NH3,   CO2  and  H 2 O  



in   an  i n s t a l l a t i o n   h a v i n g   a  c o n f i g u r a t i o n   as  shown  i n  

F i g u r e   3,  u s i n g   the  d i l u t i o n   type   p r o c e s s .  

The  r e f e r e n c e   f i g u r e s   r e l a t e   to   F i g u r e   3  a s  

d e s c r i b e d   a b o v e   in   r e l a t i o n   to   F i g u r e   2  and   p e r c e n t a g e s  

a r e   p e r c e n t a g e s   by  w e i g h t .   The  p r e s s u r e s   m e n t i o n e d  

r e l a t e   t o   t h e   N H 3 / C 0 2 / H 2 0   s y s t e m   p r e s s u r e .   The  a c t u a l  

p r e s s u r e   may  b e  s l i g h t l y   h i g h e r   o w i n g   to   t h e   p r e s e n c e  
o f   i n e r t   g a s .  

At  a  p r e s s u r e   o f   1800   kPa   and   a  t e m p e r a t u r e   o f   6 6 ° C ,  

4 4 3 4 8   k g / h   o f   a  s o l u t i o n   o f   NH3  and   C02  in   w a t e r ,  t h e  

c o m p o s i t i o n   o f   w h i c h   i s   38 .3%  NH3,  21 .1%  C02  and  4 0 . 6 %  

w a t e r ,   a r e   a d d e d   t o   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3 .  

635  k g / h   o f   a i r   a r e   a d d e d   by  way  o f   c o m p r e s s o r   6,  2 4 8  

k g / h   b e i n g   i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3 

and   387  k g / h   i n t o   d e s o r b e r   1 0 .  

2 5 , 2 7 0   k g / h   o f   a  g a s e o u s   m i x t u r e   c o n s i s t i n g   o f  

55 .4%  NH3,  9.6%  C02 ,   33 .5%  H20  and   1.5%  of   i n e r t   g a s  
f r o m   d e s o r b e r   10 ,   h a v i n g  a   t e m p e r a t u r e   o f   1 8 4 . 7 ° C ,   a r e  

e x p a n d e d   to   1800   kPa   t h r o u g h   v a l v e   C  and   t h e n   a l s o   f e d  

i n t o   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3.  3 7 , 2 4 6   k g / h   o f  

g a s e o u s   m i x t u r e   c o n s i s t i n g   o f   98 .0%  NH3,  0.3%  H20  a n d  

1.7%  i n e r t   g a s   a r e   d i s c h a r g e d   f r o m   t h e   t o p   of   t h i s  

c o l u m n .   P a r t   o f   t h i s   g a s e o u s   m i x t u r e   i t   l i q u i f i e d   b y  

c o o l i n g   in   c o n d e n s e r   5.  1 7 , 8 2 4   k g / h   o f   t h i s   m i x t u r e  

a r e   r e t u r n e d   to   c o l u m n   3  as   a  r e f l u x .   1 6 , 9 5 9   k g / h   o f  

l i q u i d   NH3  a r e   d i s c h a r g e d .   2 , 4 6 4   k g / h   of   g a s e o u s  
m i x t u r e   c o n s i s t i n g   o f   74 .2%  NH3  and   25 .8%  i n e r t   g a s  

e s c a p e   f r o m   c o n d e n s e r   5.  T h i s   m i x t u r e   i s   w a s h e d   i n  

s c r u b b e r   11  w i t h   2000   k g / h   o f   w a t e r .   H e a t   i s   r e m o v e d  

f r o m   s c r u b b e r   11  v i a   r e c y c l e   c o n d e n s e r   13.   P e r   h o u r ,  

3829  kg  o f   a  s o l u t i o n   c o n s i s t i n g   o f   47 .8%  NH3  and   5 2 . 2 %  

H20  a r e   r e t u r n e d   to   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n .   T h e  

t e m p e r a t u r e   in   t h e   t o p   o f   t h i s   c o l u m n   a m o u n t s   to   5 3 ° C .  



635  k g / h   o f   i n e r t   g a s   a r e   p a s s e d   t h r o u g h   c o n d u i t s  

16  and   17  and   c o m p r e s s o r   A  to   t h e   C O 2 - r e c t i f y i n g   c o l u m n  

18,   w h i c h   i s   o p e r a t e d   a t   a  s y s t e m   p r e s s u r e   o f   3000  k P a .  

5 4 , 2 7 3   k g / h   of   a  l i q u i d   w i t h   a  t e m p e r a t u r e   o f   1 3 1 ° C   a n d  

a  c o m p o s i t i o n   of   25 .8%  NH3,  21 .8%  C02  and   52 .4%  H20  a r e  

p a s s e d   f r o m   t h e   b o t t o m   o f   t h e   N H 3 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   3 

t h r o u g h   c o n d u i t   21  and   pump  B  to   t h e   C O 2 - r e c t i f y i n g  
c o l u m n   1 8 .  

T h i s   c o l u m n   18,   i n   w h i c h   t h e   p r e s s u r e   i s   3000  k P a ,  

i s   f e d   w i t h   7200   k g / h   o f   a  g a s   m i x t u r e   f r o m   d e s o r b e r   1 0  

t h r o u g h   c o n d u i t   38.   T h i s   a m o u n t   i s   22 .4%  of   . the  t o t a l  

a m o u n t   o f   g a s   m i x t u r e   l e a v i n g   d e s o r b e r   10 .   C o l u m n   1 8  

i s   a l s o   f e d ,   t h r o u g h   c o n d u i t   25 ,   w i t h   4 6 , 3 1 3   k g / h   o f   a  

d i l u a n t   c o n s i s t i n g   o f   w a t e r   and   t r a c e s   o f   NH3  and   C O 2 ,  
w h i c h   h a s   a  t e m p e r a t u r e   o f   2 3 1 ° C   when   l e a v i n g   t h e  

d e s o r b e r .   P a r t   of   t h i s   h e a t   i s   r e l e a s e d   in   t h e   b o t t o m  

of   t h e   C O 2 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   18.   In  a l l   7 2 , 2 2 7   k g / h  

of   l i q u i d   a r e   d i s c h a r g e d   f r o m   t h e   d e s o r b e r ,   so  t h a t  

2 5 , 9 1 4   k g / h   o f   w a t e r ,   a f t e r   c o o l i n g  i n   c o n d e n s e r   2 7 ,  

a r e   d i s c h a r g e d   f r o m   t h e   s y s t e m ,   and   t h i s   d e s o r p t i o n  

w a t e r   may  be  u s e d ,   f o r   i n s t a n c e ,   f o r   t h e   a b s o r p t i o n   o f  

NH3  and   C 0 2 .  
5 , 9 5 1   k g / h   o f   w a s h i n g   w a t e r   a r e   f e d   to   t h e   t o p   o f  

t h e   C 0 2 - r e c t i f y i n g   c o l u m n   i n   o r d e r   to   w a s h   o u t   t h e   l a s t  

t r a c e s   o f   NH3.  The  b o t t o m   t e m p e r a t u r e   o f   t h e   C O 2 -  

r e c t i f y i n g   c o l u m n   18  i s   k e p t   a t   a  t e m p e r a t u r e   of   1 8 0 ° C  

by  m e a n s   o f   s t e a m .   The  t e m p e r a t u r e   a t   t h e   t o p   i s   5 5 ° C .  

A  g a s e o u s   m i x t u r e   o f   1 0 , 0 6 1   k g / h   e s c a p e s   f r o m   t h e   t o p  

and   c o n t a i n s ,   i n t e r   a l i a ,   93 .2%  C02  and   c o n t a i n s   l e s s  

t h a n   100  ppm  NH3.  1 0 4 , 3 1 1   k g / h   of   a  s o l u t i o n   h a v i n g   a  

t e m p e r a t u r e   o f   1 8 0 ° C   and   c o n s i s t i n g   o f   79 .9%  H2O,  
17 .3%  NH3  and   3.0%  C02  a r e   p a s s e d   f r o m   t h e   b o t t o m   o f  

t h e   c o l u m n   18  to   d e s o r b e r   10.   The  c o m p o s i t i o n   of   t h i s  

l i q u i d   i s   on  t h e   s i d e   of   t h e   b o u n d a r y   l i n e   t h a t   i s   r i c h  



in   NH3.  In  t h i s   d e s o r b e r   t h e   s o l u t i o n   i s   v i r t u a l l y  

f r e e d   o f   NH3  and   C02  by  m e a n s   of   s t e a m ,   so  t h a t   7 2 , 2 2 7  

k g / h   of   w a t e r ,   w i t h   o n l y   t r a c e s   of   NH3  and   C02 ,   can   b e  

d i s c h a r g e d .   At  t h e   t o p   o f   t h e   d e s o r b e r   t h e   t e m p e r a t u r e  

i s   1 8 5 ° C .  

E x a m p l e  2  

In  t h e   p r o c e s s   d e s c r i b e d   in   E x a m p l e   1,  t h e   r a t i o  

b e t w e e n   t h e   a m o u n t s   o f   g a s   m i x t u r e   f r o m   t h e   d e s o r b e r  

t h a t   w e r e   r e t u r n e d   to   t h e   NH3  and   t h e   C02  s e p a r a t i n g  

z o n e s ,   r e s p e c t i v e l y ,   w e r e   v a r i e d .   In  t h i s   m a n n e r ,  
r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e s   w e r e   o b t a i n e d   in   t h e   b o t t o m   o f  

t h e   C 0 2 - s e p a r a t i n g   z o n e   h a v i n g   c o m p o s i t i o n s   l y i n g   o n  

t h e   s i d e   o f   t h e   b o u n d a r y   r i c h   in   C02 ,   on  t h e   b o u n d a r y  

l i n e ,   and   on  t h e   s i d e   o f   t h e   b o u n d a r y   r i c h   in   N H 3 ,  
r e s p e c t i v e l y .   The  t a b l e   s h o w s   t h e   r e l a t i v e   e n e r g y  

c o n s u m p t i o n s   d e p e n d i n g   u p o n   t h e   p o s i t i o n   of   t h e  

c o m p o s i t i o n   o f   t h e   r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   r e m o v e d   f r o m  

t h e   C 0 2 - s e p a r a t i n g   z o n e   r e l a t i v e   to   t h e   b o u n d a r y   l i n e .  

In  a l l   c a s e s   t h e   same  r e s u l t s   w i t h   r e g a r d   to   t h e   q u a n t i -  

t y   and   p u r i t y   o f   t h e   v a r i o u s   c o m p o n e n t s   o b t a i n e d   w e r e  

a i m e d   a t .   In  e a c h   e x p e r i m e n t   t h e   e n e r g y   c o n s u m p t i o n   i s  

p u t   a t   100%  when   no  g a s   c o n t a i n i n g   NH3  i s   p a s s e d   to   t h e  

C 0 2 - s e p a r a t i n g   z o n e .  



W i t h   r e s p e c t   to   t h e   " d i s t a n c e   f r o m   t h e   b o u n d a r y  

l i n e "   on  t h e   a b o v e   t a b l e ,   " - 1 "   m e a n s   1%  by  w e i g h t   o f  

C02  on  t h e   s i d e   o f   t h e   b o u n d a r y   l i n e   r i c h   w i t h   r e s p e c t  

t o   a m m o n i a ;   "0"  m e a n s   a  r e s i d u a l   l i q u i d   p h a s e   h a v i n g   a  

c o m p o s i t i o n   on  t h e   b o u n d a r y   l i n e ;   and  "+1"   m e a n s   1%  b y  

w e i g h t   C02  on  t h e   s i d e   o f   t h e   b o u n d a r y   r i c h   w i t h   r e s p e c t  

to   CO2,  w h i c h   r e s u l t e d   f r o m   no  a m m o n i a   c o n t a i n i n g  

g a s e o u s   p h a s e   b e i n g   p a s s e d   i n t o   t h e   b o t t o m   o f   t h e  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   c o l u m n .  



1.  A  p r o c e s s   for  the  s e p a r a t e   r e c o v e r y   of  ammon ia   s u b s t a n t i a l l y  

f ree   of  c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r ,   and  c a r b o n   d i o x i d e   s u b s t a n t i a l l y  

free  of  a m m o n i a   and  w a t e r ,   from  a  m ix tu re   e s s e n t i a l l y   c o n t a i n i n g   a m m o n i a  

and  c a r b o n   d i o x i d e ,   in  w h i c h   p r o c e s s :  

an  a m m o n i a   o f f - g a s   s u b s t a n t i a l l y   free  of  c a r b o n   d i o x i d e   a n d  

w a t e r   is  s e p a r a t e d   in  an  a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e ,   a n d  

the  r e s u l t i n g   r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   c o n t a i n i n g   a m m o n i a ,  

c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r   is  r e m o v e d   t h e r e f r o m   a n d  

i n t r o d u c e d   into  a  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   z o n e ;  

a  c a r b o n   d i o x i d e   o f f - g a s   s u b s t a n t i a l l y   free  of  ammon ia   a n d  

w a t e r   is  s e p a r a t e d   in  a  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone  a n d  

the  r e s u l t i n g   r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   c o n t a i n i n g   a m m o n i a ,  

c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r   is  r e m o v e d   t h e r e f r o m ;  

c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t  

into  the  p o r t i o n   of  sa id   c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   from  w h i c h   s a i d  

r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   is  r e m o v e d ,   an  ammon ia   c o n t a i n i n g   g a s e o u s  

p h a s e   in  an  a m o u n t   s u f f i c i e n t   to  make   sa id   r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e  

r e m o v e d   t h e r e f r o m   lean   wi th   r e s p e c t   to  c a r b o n   d i o x i d e   is  i n t r o d u c e d .  

2.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c la im  1,  c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t  

the  r e s u l t i n g   r e s i d u a l   l i qu id   p h a s e   r e m o v e d   from  the  c a rbon   d i o x i d e  

zone   is  i n t r o d u c e d   into  a  d e s o r p t i o n   z o n e   and  an  o f f - g a s   c o n t a i n i n g  

a m m o n i a ,   c a r b o n   d i o x i d e   and  w a t e r   v a p o u r   is  s e p a r a t e d   from  a  

l iqu id   p h a s e   of  d e s o r p t i o n   w a t e r   s u b s t a n t i a l l y   free  of  ammon ia   a n d  

c a r b o n   d i o x i d e   and  a  po r t ion   of  sa id   o f f - g a s   is  i n t r o d u c e d   into  s a i d  

a m m o n i a   s e p a r a t i o n   zone   and  the  r e m a i n d e r   of  said  o f f - g a s   is  i n t r o d u c e d  

into  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   as  sa id   ammon ia   c o n t a i n i n g  

g a s e o u s   p h a s e .  

3.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c la im  2,  c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t  

1  to  50 %  of  the  g a s e o u s   mix tu re   are  fed  to  the  C 0 2 - s e p a r a t i o n   z o n e .  



4.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c la im  3,  c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t  

5 -40  %  of  the  g a s e o u s   mix tu re   are  fed  to  the  C C 2 - s e p a r a t i o n   z o n e .  

5.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c la im  1,  c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t  

into  the  c a r b o n   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   an  a m o u n t   of  d i l u t i n g   w a t e r  

is  i n t r o d u c e d   of  from  0.2  to  6  t i m e s   the  feed  to  s a i d   z o n e .  

6.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c la im  1,  c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t  

the  s y s t e m   p r e s s u r e   in  the  c a rbon   d i o x i d e   s e p a r a t i o n   zone   i s  

h i g h e r   than   in  the  a m m o n i a   s e p a r a t i o n   z o n e .  

7.  P r o c e s s   a c c o r d i n g   to  c l a im  1,  s u b s t a n t i a l l y   as  d e s c r i b e d  

and  e l u c i d a t e d   wi th   r e f e r e n c e   to  the  d r a w i n g   a n d / o r   the  e x a m p l e s .  
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