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RESUMEN

La invencidn se relaciona con un proceso para clasificar por tamafio
cristales de sulfato de amonio utilizando un tamiz, comprendiendo dicho
proceso alimentar una suspension de alimentacién al tamiz, comprendiendo
dicha suspensién de alimentacién dichos cristales de sulfato de amonio en
una solucion de sulfato de amonio, clasificar por tamario los cristales de
sulfato de amonio, y mantener ambos lados del tamiz sumergidos en liquido

durante dicha clasificacion por tamafo.
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PROCESO PARA CLASIFICAR POR TAMANO CRISTALES DE SULFATO
DE AMONIO QUE ESTAN PRESENTEEN UNA SUSPENSION

La invencién se relaciona con un proceso para clasificar por tamano
cristales de sulfato de amonio utilizando un tamiz, comprendiendo dicho
proceso alimentar una suspension de alimentacién al tamiz, comprendiendo
dicha suspension de alimentacién dichos cristales de suifato de amonio en
una solucién de suifato de amonio, y clasificar por tamafno los cristales de

sulfato de amonio.

Procesos para clasificar por tamafio cristales de sulfato de amonioc
son descritos en JP-A-3150217 y en |a JP-A426512. En los procesos
conocidos una suspensién que se origina desde un cristalizador y la cual
comprende solucion de sulfato de amonio y cristales de sulfato de amonio es
suministrada a un tamiz. Utilizando el tamiz la suspension es separada en
una fraccién de cristales gruesos y en una fraccion de cristales delgados. La
fraccion de cristales delgados es reciclada al cristalizador, siendo sometida
la fraccion de cristales gruesos a secamiento para obtener cristales de

sulfato de amonio de producto.

Los procesos conocidos tienen la desventaja de que son sensibles a
atascamiento de las aberturas del tamiz por cristales de sulfato de amonio, lo

cual da como reusltado una separacion menos efectiva.
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La finalidad de la invencién consiste en proveer un proceso en el cual
el atascamiento de las aberturas es evitado o al menos reducido hasta un

grado considerable.

Esta finalidad es lograda de acuerdo con la invencién manteniendo
ambos lados del tamiz sumergidos en liquido durante dicha clasificacion por

tamafio.

De acuerdo con la invencidon una suspension de alimentacién que
comprende los cristales de sulfato de amonio que han de ser clasificados, es
alimentada al tamiz. La clasificacidén por tamario de acuerdo con la invencién
origina una suspension de impragnacién y una suspensién de producto el
cual puede ser retirado desde el tamiz. La suspension de impregnacion
comprende cristales de sulfato de amonio los cuales han sido transportados
a través de las aberturas del tamiz, y solucion de sulfato de amonio que ha
sido transportada a través de las aberturas del tamiz. La suspensién de
producto comprende cristales de sulfato de amonioc que no han sido
transportados a través de las aberturas del tamiz y solucién de sulfato de

amonio que no ha sido trasportada a través de las aberturas del tamiz.

De acuerdo con la invencion ambos lados del tamiz son mantenidos
sumergidos en liquido. Tal como aqui se utiliza, mantener ambos lados del
tamiz sumergidos en liquido se propone para significar que el lado del tamiz
hacia el cual es alimentada la suspensidn de alimentacidn, asi como también

el lado del tamiz desde el cual es retirada la suspensién de impregnacion,
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son mantenidos sumergidos en liquido. Como una consecuencia de dicho
contacto de inmersién del tamiz con aire y en particular de las aberturas del
tamiz con aire, es evitado. Sin intencion de quedar limitado por cualquier
teoria cientifica se considera que esto evita o al menos reduce la ocurrencia
de cristalizacion de sulfato de amonio desde la solucién de sulfato de
amonio, y como resultado se reduce el atascamiento de las aberturas del
tamiz. El liquido dentro del cual ambos lados del tamiz son mantenidos
sumergidos es de preferencia una solucién de sulfato de amonio, y/o una
suspension que comprende cristales de sulfato de amonio en una solucion

de sulfato de amonio.

Ambos lados del tamiz pueden ser mantenidos sumergidos en liquido
mediante cualquier método adecuado, de preferencia seleccionando y/o
controlando el régimen de flujo de la suspensién de alimentacion, el régimen
de flujc de la suspension de impregnacion y/o el régimen de flujo de
suspensién de producto unb con respecto al otro, de tal manera como para
mantener ambos lados del tamiz sumergidos en liquido. Esto puede ser
hecho mediante cualquier método adecuado, por ejemplo utilizando
admisiones y salidas para tener dimensiones apropiadas, utilizando

rebosamientos o utilizando una o mas valvulas regulables.

De preferencia, se hace uso de un aparato tamizador que comprenda
una primera cdmara, una segunda camara y el tamiz, formando el tamiz una
particion entre la primera cémara y la segunda cdmara, en donde el proceso

comprende alimentar suspension de alimentacién dentro de la primera
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camara, retirar la suspension de impregnacion desde la segunda camara, y
retirar 1a suspensiém de productc desde la primera camara. Al utilizar tal
aparato tamizador ambos lados del tamiz pueden ser sumergidos en liquido
en una manera efectiva. El tamiz puede ser separado de la primera camara y
de la segunda cdmara en cualquier forma adecuada. El aparato tamizador
puede comprender un alojamiento, un tamiz que divide el alojamiento en la
primera caAmara y 1a segunda cdmara. El aparato también puede comprender
un recipiente interno, por ejemplo un tubo incluyendo la pared de dicho
recipiente interno el tamiz, y un recipiente externo, en donde la parte de la
pared del recipiente interno que comprende el tamiz esta rodeada por el
recipiente externo. De preferencia, un extremo del recipiente interno, en
particular un extremo del tubo, se proyecta a través de una pared del

recipiente externo.

De proferencia, la suspension de alimentacion que esta siendo
alimentada al tamiz comprende menos del 50% en volumen, mas
preferentemente menos del 40% en volumen, en particular menos del 30%
en volumen, mas an particular menos del 25% en volumen de cristales de
sulfato de amonio, con relacidén al volumen de la suspension alimentada.
Cuando se utiliza el aparato tamizador antes mencionado, la suspension de
alimentacién que es alimentada dentro de la primera camara comprende de
preferencia menos de 50% en volumen, mas preferentemente menos de
40% en voiumen, en particular menos de 30% en volumen, mds en particular
menos del 25% en volumen de cristales de sulfato de amonio, con relacién al

volumen de la suspension de alimentacion. Disminuyendo el porcentaje de
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cristales en la suspension de alimentacion tiene la ventaja de que el
trasporte es facilitado y de que un porcentaje méas elevado de cristales finos
puede ser separado sin que el tamiz opere en seco. No existe limite
especifico inferior para el porcentaje de ciristales en la suspension de
alimentacion. En general, el porcentaje de cristales en la suspensiém de
alimentacién alimentada al tamiz es mas elevado que 0,1% en volumen, de
preferencia mas elevado que 0,5% en volumen, mas preferentemente mas
elevado que 1% en volumen, en particular mas elevado que 2% en volumen,

con relacién al volumen de la suspension de alimentacion.

De preferencia, la suspension de producto que estd siendo retirada
del tamiz comprende menos de 70% en volumen, mas preferentemente
menos de 60% en volumen, en particular menos del 50% en volumen, mas
en particular menos del 40% en volumen de cristales de sulfato de amonio,
con relacién al volumen de la suspensién de producto. Cuando es usado el
aparato tamizador antes mencionado, la suspensidn de producto retirada
desde la segunda cdmara comprende de preferencia menos de 70% en
volumen, mas preferentemente menos de 60% en volimen, en particular
menos de 50% en volumen, mas en particular menos de 40% en volumen de
cristales de sulfato de amanio, con relacidn al volumen de la suspension de
producto. Disminuyendo el porcentaje de cristales de la suspensidn de
producto tiene la ventaja de que el transporte de la suspensioén de producto

es facilitado.
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La concentracion de sulfato de amonio en la solucidn acuosa de
sulfato de amonio no esté limitada a un valor especifico. En general, la
solucion de sulfato de amonio contiene al menos 1% en peso de suifato de
amonio disuelto, de prefernecia al menos 5% en peso, mas preferentemente
al menos 10% en peso, en particular al menos 20% en peso, mas en
particular al menos 30% en peso, con relacion al peso de la solucién de
sulfato de amonio. En general, la concentracidon de sulfato de amonio es
menor que 60% en peso, de preferencia menor que 50% en peso, mas
preferentemente menor que 45% en peso, con relacion al peso de la

solucién de sulfato .de amonio.

De preferencia, transporte de la suspension al lado del tamiz al cual Ia
suspension de alimentacién es alimentada, tiene lugar en una direccion
esenciaimente paralela al tamiz. Cuando el aparato tamizador antes
mencionado es utilizado, transporte de la suspensién en la primera camara
tiene lugar de preferencia en una direccion axialmente paralela al tamiz. Esto
tiene la ventaja de que bloqueo de las aberturas mediante cristales de
sulfato de amonio es adicionalmente reducido. De preferencia, transporte de
la suspension al lado del tamiz al cual la suspension de alimentacién es
alimentada (cuando el aparato tamizador antes mencionado es utilizado, en
la primera camara) tiene lugar a un régimen al menos de 0,01 m/s en una
direccion paralela al tamiz, mas preferentemente de al menos 0,05 m/s, en
particular al menos de 0,1 m/s, mas en particular al menos de 0,025 m/s.
Incrementando los regimenes de flujo se facilita el retiro de cristales de

sulfato de amonio desde el tamiz.
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De preferencia, el proceso comprende limpiar por frotamiento cristales
de sulfato de amonio desde el tamiz con medios mecénicos, de preferencia
al lado del tamiz al cual se alimenta la suspension de alimentacion. Esto
facilita adicionalmente el retiro de cristales de sulfato de amonio desde el
tamiz. Ejemplos de medios mecanicos adecuados incluyen medios
raspadores, un agitador, un tomillo giratorio. Cuando el aparato tamizador
antes mencionado es utilizado, los medios mecanicos estan de preferencia
dentro de la primera camara. En una modaliad preferida, al menos parte de
la pared de la primera camara forma un cilindro, incluyendo dicha parte
cilindrica al menos parte del tamiz, en donde los medios mecanicos estan
dentro de la primera camara y en donde dichos meidos mecanicos (por
ejemplo, medios raspadores, agitador, tornillo) pueden hacerse rotar
alrededor de un eje paralelo al eje longitudinal del cilindro. Se puede utilizar

de manera ventajosa un Russel Eco Self Cleaning Filter®.

La clasificacién por tamafio incluye transporte de cristales de sulfato
de amonio que tengan un tamafio suficientemente pequefio a través de las
aberturas del tamiz. Cristales de sulfatc de amonio a los cuales las
aberturas del tamiz son permeables, es decir, cristales de sulfato de amonio
que tengan un tamario suficientemente pequefio que ellos puedan atravesar
a través de las aberturas del tamiz, pueden ser designados como cristales
tan finos y/o como cristales por debajo de un tamafio predeterminado.
Cristales de sulfato de amonio a los cuales las aberturas del tamiz no son
permeables, es decir, cristales de sulfato de amonio que tengan tal tamafio

que ellos no puedan atravesar al través de las aberturas del tamiz, pueden

(2
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ser designados como cristales gruesos y/o cristales por encima del tamafio
predeterminado. Al alimentar al tamiz una suspension de alimentacion gue
comprenda cristales finos y cristales gruesos, al menos parte de los cristales
finos son separados de los cristales grussos como resultado de la

clasificacion por tamario.

Las dimensiones de las aberturas del tamiz no estan limitadas a un
valor especifico o a cualquier forma. De preferencia las aberturas del tamiz
tienen tales dimensiones que ellas son permeables a cristales que tienen un
didmetro de 0,05 mm, mas preferentemente de al menos 0,1 mm, en
particular al mencs de 0,2 mm, y mas en particular al menos de 0,5 mm. De
preferencia, el diametro de las aberturas del tamiz es al menos de 0,05 mm,
mas preferentemente de 0,1 mm, en particular de 0,2 mm, y ain mas en
particular de 0,5 mm. De preferencia, las aberturas del tamiz tienen
dimensiones tales que ellas no son permeables a cristales que tengan un
didmetro de 10 mm, mas preferentemente de 5 mm, aln con mayor

preferencia de 2 mm.

De preferencia, la suspensién de alimentacién se origina dasde un
cristalizador. Preferentemente, al menos parte de la suspension de

permeacion se alimenta a un cristalizador.

Opcionalmente, solucidn de sulfato de amonio que se origina de la
suspension de impregnacién ylo suspension de producto, por ejemplo,

separada por filtraciobn, es producida dentro de la suspension de

I3
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alimentacién ylo introducida dentro de la primera camara, de preferencia a
través de la suspensién de alimentacion. Esto tiene |a ventaja de que |a
concentracién de cristales de sulfato de amonio en la suspension de

alimentacién es disminuida.

BREVE DESCRIPCION DEL DIBUJO

La Fig. 1 es un diagrama esquemético de una modalidad preferida del

proceso de acuerdo con la invencion.

DESCRIPCION DE UNA MODALIDAD PREFERIDA

En esta modalidad preferida, se hace uso de un aparato (véase la Fig.
1) que comprende un tubo interior 1 (la primera camara) y un tubo exterior 2
(segunda camara). En el tubo exterior 2 existe una abertura de salida 5. El
tamiz 3 esta localizado en la pared del tubo interior 1. Un estrechamiento 4
esta localizado en el fondo del aparato. El punto de_unién del tubo niterior 1 y
el tubo exterior 2 es sellado a través de un sello hermético ai liquido. La
suspension de alimentacion 6 entra al tubo interior 1 a través de la parte
superior. La suspension 7 fluye entonces a lo largo del tamiz 3. Cristales
finos de sulfato de amonio y solucion 8 de sulfato de amonio corren a través
de las aberturas dentro del tubo exterior 2 y abandona el tubo exterior 2 a
través de la salida 5. La corriente que sale de la abertura 5 es la suspensién
de impregnacidn. La suspensién 8 de producto abandona el tubo intemo 1 a

través del fondo. El aparato puede ser colocado en una posicion vertical pero

esto no es necesario.

't
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La invencién se ilustra mediante los ejemplos siguientes sin estar

limitada a los mismos.

Ejemplo |

Una suspensién de alimentacién de 19 % en peso de cristales de
sulfato de amonio en una solucién acuosa de suflato de amonio, (43% en
peso de sulfato de amonio disuelto en agua) como la fase continua, fue
clasificada utilizando el aparato mostrado en la Fig. 1. El tubo interno 1 era
un tubo metalico de 25 mm de diametro interior. En la pared de este tubo
estaban localizada en una longitud de 20 cm cuatro filas de endeduras de
1,4 mm de ancho y 5 cm de largo. Las endeduras estaban distanciadas
aproximadamente en 1 mm de distancia. La direccion longitudinal de las
endeduras era paralela a la direccidén longitudinal del tubo interior. Una
valvula ajustable fue utilizada para el estrechamiento en el fundo del tubo
interior. El tubo exterior 2 tenia un diametro interno de aproximadamente 30
cm. La suspension de alimentacion fue suministrada a través del tubo interior
desde la parte susperior al regimen de flujo de 3 m® por hora. Las corrientes
fueron controlada de tal manera que el regimen de flujo de la suspensién de
producto fue igual al regimen de flujo de la suspension de impregnacién. Se
tomaron muestrads tanto de la suspension de alimentaciébn como de la

suspension de producto. L.as muestras fueron analizadas como sigue.

1. La muestra fue filtrada con la ayuda de un “embudo de Bachner".

15



10

15

20

25

11

2. Los cristales obtenidos fueron lavados con licor de lavado formado
por 36,2 % en peso de metanol, 54,5% en peso de agua con 8,3% en
peso de sulfato de amonio disuelto.

3. Los cristales fueron lavados dos veces con metanol.

4 Los cristales fueron lavados con éter dietilico.

5. Los cristales se secaron a una temperatura de 40°C.

La tabla 1 muestra la distribucidn de tamafio de particula de los
cristales de sulfato de amonio en la suspensidn de alimentacion y la
distribucién de tamarfio de particula de los cristales de sulfato de amonio en
la suspension de producto. La cantidad de cristales con diametro < 1.25 mm

habia sido reducida mediante el proceso de la invencién en 37%.

Ejemplo Il
Se repitié el procedimiento descrito en el Ejemplo |. En este caso la
suspension de alimentacién contenia 4% en peso de cristales de sulfato de

amonio.

Los resultados se muestran en la Tabla 1.

La cantidad de cristales con un diametro < 1.25 mm habia decrecido

en 52%.

Xz
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Ejemplo lll

Se repitid el procedimiento descrito en el Ejemplo I. La suspension de
sulfato de amonio a ser clasificada contenia 8,5% en peso de cristales de
sulfato de amonio. Al estar libre de sélidos por filtracion, la suspensién de
impregnacion se agrego a la suspension de sulfato de amonio de tal manera
que se obtuvo una suspension de alimentacion que contenia 4,3% en peso
de cristales de sulfatoc de amonio. El régimen de flujo de la suspension de
alimentacién fue de 1,9 m® por hora. Las corrientes fueron controladas de tal
manera que el regimen de flujo de la suspension de producto fue igual al

regimen de flujo d ela suspension de impregnacién.

Los resultados se muestran en la Tabla 1. La cantidad de particulas

con un didmetro menor que 1,25 mm habia disminuido en 50%.

Los Ejemplos | a [l pueden ser continuados sin ninguna ocurrencia o
solamente con ocurrencia limitada de atascamiento de aberturas en el tamiz.
Cuando los ejemplos | a il son repetidos con la diferencia de que ambos
lados del tamiz no  son sumergidos en liquido (como un experimento
comparativo), el proceso ha de ser interrumpido debido a la ocurrenéia de

atascamiento y cristalizacién sobre el tamiz.

Ejemplo {V

Una suspension de alimentacién de 6,5% en peso de cristales de
sulfato de amonio en una solucidn de sulfato de amonio, con 43% en peso

de sulfato de amonio disuelto como la fase continua, fue clasificada

X
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utilizando el aparato ilustrade en la Figura 1, pero en este caso provisto de
un agitador, consistente en un tornillo. El tubo intemo 1 era un tubo de metal
de 107 mm de diametro interior. En la pared de este tubo estaban
localizadas sobre la longitud total de 37,2 cm hendeduras de 1,4 mm de
ancho. Las hendeduras estaban distanciadas aproximadamente en 1mm de
separacion. La direccion longitudinal de las hendeduras era paralella a la
direccién longitudinal del tubo interno. El tuba externo 2 tenia un diametro
interior de aproximadamente 17 cm. La suspensién de alimentacion se
suministrd a través del tubo interno desde la parte superior al régimen de
flujo de 23 m° por hora. Las comrientes fueron controladas de tal manera que
el régimen de flujo de la suspension de producto era igual al régimen de flujo
de la suspensién de impregnacién, Se tomaron muestras tanto de la
suspensiéon de impregnacion como de la suspension de producto. Las

muestras fueron analizadas como sigue.

1. La muestra fue filtrada con la ayuda de un "embudc de Blchner”,

2. Los cristales obtenidos fueron lavados con licor de lavado formado por
36,2 % en peso de metanol, 54,5% en peso de agua con 9,3% en peso
de sulfato de amonio disuelto.

3. Los cristales fueron lavados dos veces con metanol.

4. los cristales fueron secados a una temperatura de 40°C.

5. La distribucion de tamario de particula de los cristales fue determinada

con analisis de tamiz.

1%
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La Tabla 2 muestra la distribucion de tamafio de particula de los
cristales de sulfato de amonio en la suspensién de impregnacion y la
distribucién de tamafio de particula de los cristales de sulfato de amonio en
la suspension de producto. La Tabla 3 muestra la concentracién total de
cristales en la alimentacién y en la suspension de producto y el flujo de masa
de particulas finas que entran con cada corriente. La cantidad de cristales
con didmetro < 1,4 mm ha sido reducida mediante el proceso de la invencion

en 49%.

Eiemplo V

Se repitié el procedimiento descrito en el Ejemplo V. En este caso la
suspension de alimentacion contenia 5,4% en peso de cristales de sulfato de
amonio, mientras a abertura de ias hendeduras ascendidé a 0,5 mm. Ef fiujo
de alimentacion llegdé a 21 m*h. Las corrientes fueron controladas de tal
manera que el régimen de flujc de la suspension de producto fue igual al

régimen de flujo de la suspension de impregnacion.

Los resultados se muestran en la Tabla 2 y en la Tabla 3. La cantidad

de cristales con un diametro < 0,5 mm habia disminuido en un 60%.

Ejemplo VI

Se repitié el procedimiento descrito en el Ejemplo V. La cantidad de
suspension de sulfato de amonio que ha de ser clasificada contenia 26% en
peso de cristales de sulfato de amonio. El régimen de flujo de la suspensién

de alimentacién fue de 14 m¥h v la abertura de la hendedura fue de 0,5 mm.
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Las corrientes fueron controladas de tal manera que el régimen de flujo de la

suspensién de producto fue de 1,5 veces el régimen de flujo de la

suspension de impregnacion.

5 Los resultados se muestran en la Tabla 2 y en la Tabla 3. La cantidad
de particulas con un didmetro < 0,5 mm habia disminuide en 39%.
Tabla 1
[Tamafio de particula, |% en peso de  |% en peso de |% en peso de  |% en peso de % en peso de |% en peso de
d (en mm) susp. de alim. |susp. de prod. |susp. de alim. |susp. de pro?lsusp. de alim. {susp. de prod.
del Ejemplo | del Ejemplo | jdel Ejemplo Il ]del Ejemplo Il |del Ejemplo il |del Ejemplo Il
relativo al peso |relativo al relativo al peso |relative al relativo al peso [relativo al
total de sélidos |peso total de Jtotal de sélidos |peso iotal de |iotal de sélidos |peso total de
sblidos solidos sblidos B
d>3,35 6,82 5,09 2,19 4,06 36 4,7
2,0<d<3,35 61,96 65,43 48,19 57 .4 20,6 26,4
1,7<d<2,0 17,04 17,05 2226 21,05 19,2 24 4
1,4<d<1,7 7.25 6,72 11,62 9,24 215 25,2
1,25<d<1,4 2,3 1,83 4,27 2,76 7 53
0,8<d<1,25 3,28 2,12 7,19 3,69 18,3 99
0,4<d<0,8 1,18 0,64 363 1,55 8,7 3,7
d<0,4 017} - 0,12 0,65 0,25 11 0,4
d<1,25mm 46 29 11.5 5.5 28,1 14
Suspension de |Suspensioén de|Suspensidén de |Suspension de [Suspensién de {Suspensién de
Alimentacion del [Producto del |Alimentacién del{Producto del {Alimentacién {Producto del
Ejemplo | Ejemplo | Ejemplo il Ejemplo Il del Ejemplo II! |Ejemplo il
% en peso de sélidos 19 40 4 8 4 7|
respecto a la suma
de liquido+sdlidos
Tabla 2
Tamainiode |% enpesode |%enpesode |%enpesode |[%enpesode [% enpesode |[% en pesode
particuta, d |susp. de susp. de prod. [susp. de susp. de prod. |susp. de susp. de prod.
{en mm) impregnacion |del Ejemplo IV |impregnacién  |del EjemploV |impregnacion |del Ejemplo VI
del Ejemplo IV |relativo al peso |del Ejemplo V  [relativo al peso |del Ejemplo VI [relativo al peso
relativo al peso |total de sélidos (relativo al peso ltotal de sdlidos |relativo al peso |total de sélidos
total de sdlidos total de soblidos total de sdlidos
d=>1,7 0,72 13,89 [/ 0,28 0,01 17,77
d<t.7 99,28 86,31 100 99,72 99,99 82,23
d<1,12 59,55 38,35 99,6 62,49 99,93 55,2
d<0,8 34,52 20,67 97.89 33,83 99,34 38,07
ld<0.8 20,53 12,52 8515 19,03 91,18 25,56
|d<0,425 11,39 73 50,4 9,76 60,95 13,75
[d<0,2 28 1,82 11,97 2,35 18,06 2,83
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Tabla 3
Susp. de Susp. de Susp. de Susp. de Susp. de Susp. de
alimentacion |producto del |alimentacion |producto del |alimentacion |producto del
del Ej. IV Ej. IV del £j. V Ej. v del Ej. Vi Ej. VI
% en peso de sdlidos 6,5 8.2 54 7.4 26 38
respecto a la suma de
liquidotsélidos
Flujo de masa de 1842 844 343 138 1386 846
|materiales finos kg J
5
10

16

20
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REIVINDICACIONES

Praceso para clasificar por tamafic cristales de sulfato de amonio
utilizando un tamiz, comprendiendo dicho proceso:

alimentar una suspensién de alimentacion al tamiz, comprendiendo
dicha suspension de alimentacion dichos cristalesa de sulfato de

amaonio en una solucion de sulfato de amonio,

clasificar por tamaiio los cristales de sulfato de amonio, y

mantener ambos lados del tamiz sumergidos en liquido durante dicha

clasificacion por tamario.

Proceso de acuerdo con la reivindicaciéon 1, en donde el proceso
comprende retirar una suspension de impregnaciéomn desde e! tamiz,
comprendiendo dicha suspension de impregnacion cristales de sulfato
de amonio y solucidén de sulfato de amonio los cuales han sido
transportados a través de las aberturas del tamiz, y retirar una
suspensién de producto desde el tamiz, comprendiendo dicha
suspension de producto cristales de sulfato de amonio y solucién de
sulfato de amonio los cuédles no han sidop transportados a través de

las aberturas del tamiz.

Proceso de acuerdo con la reivindicacién 2, en donde se utiiiza un

aparato tamizador, comprendiendo dicho aparato tamizador una
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primera cadmara, una segunda camara y el tamiz, formando el tamiz
una particion entre la primera camara y la segunda cémara, y en
donde el proceso comprende:

introducir la suspensién de alimentacién dentro de la primera camara,

retirar la suspensidn de impregnacion desde la segunda camara, y

retirar la suspensién de producto desde la priemra camara.

Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 @ 3, en
donde e! proceso comprende controlar el régimen de fluio de la
suspension de alimentacién que entra a la primera camara, el régimen
de flujo de la suspension de impregnacion que sale de la segunda
camara y/o el régimen de flujo de la suspension de producto que sale
de la primera camara, de tal manera como para mantener ambos

lados del tamiz sumergidos en liquido.

Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en
donde la suspensién de alimentacién que es alimentada al tamiz
comprende menos de 25% en volimen de cristales de sulfato de

amonio.

Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 2 a 5, en
donde la suspension de producto que es retirada desde el tamiz
comprende menos de 50% en volumen de cristales de suifato de

amonio.
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Proceso de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en
donde el transporte de la suspension al lado del tamiz al cual la
suspension de alimentacién es alimentada, tiene lugar en una

direccién esencialmente paraiela al tamiz.

Proceso de acuerdo con ia reivindicacion 7, en donde el transporte de
la suspensién al lado del tamiz al cual la suspension de alimentacion
es alimentada, tiene lugar a un régimen de por lo menos 0,01 m/s en

una direccion paralela al tamiz.

Procesos de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en
donde el proceso comprende quitar cristales de suifato de amonio

desde el tamiz con medios mecanicos.

Procesos de acuerdo con la reivindicacién 9, en donde el aparato
tamizador segun se definié en la reivindicacién 3, es utilizado, y en

donde los medios mecanicos estan dentro de la primera cdmara.

Proceso de acuerdoc on la reivindicacién 10, en donde al menos parte
de la pared de la primera camara forma un cilindro, incluyendo dicha
parte cilindrica de la pared al menos parte del tamiz, en donde los

medios mecanicos estan dentro de la primera cdmara y en donde

_ dichos medios mecanicos pueden hacerse girar alrededor de un eje

paralelo al eje longitudinal del cilindro.

24
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Procesos de acuerdo con cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, en
donde la suspension de alimentacion comprende cristales finos a los
cuales las aberturas del tamiz son permeables, y cristales gruesos a
los cuales las aberturas del tamiz no son permeables, y en donde el
proceso comprende separar al menos parcialimente dichos cristales

finos desde dichos cristales gruesos.

Proceso de acuerdo con una cualquiera de [as reivindicaciones 1 &

12, en donde se evita contacto de las aberturas del tamiz con aire.

25
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BoxNe. VI PRIORITY CLAIM
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[:I Box No. VI (v) Peclaration as to non-prejudicial disclosures or exceptions to lack of novelty :

Form PCT/RO/101 (third sheet) (March 2001; reprint January 2002) See Notes to the request form

_ o R i ———— B iyttt i kSl M Al i -
—————— e ————

24



>

Sheet No.5 . .

Box No.IX
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PROCESS FOR SIZE CLASSIFYING AMMONIUM SULFATE CRYSTALS WHICH
ARE PRESENT IN A SUSPENSION

The invention relates to a process for size classifying ammonium
sulfate crystals using a screen, said process comprising feeding a feed suspension to
the screen, said feed suspension comprising said ammonium sulfate crystals in an
ammonium sulfate solution, and size classifying the ammonium sulfate crystals.

Processes for size classifying ammonium sulfate crystals are
described ih JP-A-3150217 and in JP-A-426512. In the known processes a suspension
which originates from a crystallizer and which comprises ammonium sulfate solution
and ammonium sulfate crystals is supplied to a screen. Using the screen the
suspension is separated in a coarse crystal fraction and into a fine crystal fraction. The
fine crystal fraction is recycled to the crystallizer, the coarse crystal fraction being
subjected to drying to obtain ammonium suifate product crystals.

The known processes have the disadvantage that they are sensitive
to clogging of the openings of the screen by ammonium sulfate crystals, which results
in a less effective separation.

The goal of the invention is to provide a process in which the clogging
of openings is prevented or at least reduced to a considerable extent.

This goal is achieved according to the invention by keeping both
sides of the screen immersed in liquid during said size classifying.

According to the invention a feed suspension comprising the
ammonium sulfate crystals to be size classified, is fed to the screen. The size
classifying according to the invention results in a permeate suspension and a product
suspension which may be withdrawn from the screen. The permeate suspension
comprises ammonium sulfate crystals which have been transported through the
openings of the screen, and ammonium sulfate solution which has been transported
through the openings of the screen. The product suspension comprises ammonium
sulfate crystals which have not been transported through the openings of the screen
and ammonium sulfate solution which has not been transported through the openings
of the screen.

According to the invention both sides of the screen are kept
immersed in liquid. As used herein, keeping both sides of the screen immersed in
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liquid is intended to mean that the side of the screen to which the feed suspension is
fed, as well as the side of the screen from which the permeate suspension is
withdrawn, are kept immersed in liquid. As a result of said immersing contact of the
screen with air, and in particular the openings of the screen with air is prevented.
Without wishing to be bound by any scientific theory it is believed that this prevents or
at least reduces the occurrence of crystallization of ammonium sulfate from the
ammonium sulfate solution, and as a result reduces clogging of the openings of the
screen. The liquid in which both sides of the screen are kept immersed is preferably an
ammonium sulfate solution and/or a suspension comprising ammonium sulfate crystals
in an ammeonium sulfate solution.

Both sides of the screen may be kept immersed in liquid by any
suitable method, preferably by choosing and/or controlling the flow rate of the feed
suspension, the flow rate of the permeate suspension and/or the flow rate of product
suspension relative to each other, such as to keep both sides of the screen immersed
in liquid. This may be done by any suitable method, for instance by using inlets and
outlets for having the appropriate dimensions, by using overflows or by using one or
more adjustable valves.

Preferably, use is made of a screening apparatus comprising a
first chamber, a second chamber and the screen, the screen forming a partition
between the first chamber and the second chamber, wherein the process comprises
feeding feed suspension into the first chamber, withdrawing the permeate suspension
from the second chamber, and withdrawing the product suspension from the first
chamber. When using such screening apparatus both sides of the screen can be
immersed in liquid in an effective way. The screen may separate the first chamber and
the second chamber in any suitable way. The screening apparatus may comprise a
housing, the screen dividing the housing into the first chamber and the second
chamber. The apparatus may also comprise an inner vessel, for instance a tube, the
wall of said inner vessel inciuding the screen, and an outer vessel, wherein the part of
the wall of the inner vessel comprising the screen is surrounded by the outer vessel.
Preferably, one end of the inner vessael, in particular one end of the tube, extends
through a wall of the outer vessel,

Preferably, the feed suspension being fed to the screen comprises
less than 50 vol.%, more preferably less than 40 vol.%, in particular less than 30 vol.%,
more in particular less than 25 vol.% ammonium sulfate crystals, relative to the volume
of the feed suspension. When the abovementioned screening apparatus is used, the
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feed suspension being fed into the first chamber preferably comprises less than 50
vol.%, more preferably less than 40 vol.%, in particuiar less than 30 vol.%, more in
particular less than 25 vol.% ammonium sulfate crystals, relative to the volume of the
feed suspension. Decreasing the percentage of crystals in the feed suspension has the
advantage that transport is facilitated and that a higher percentage of fine crystals may
be separated without the screen running dry. There is no specific lower limit for the
percentage crystals in the feed suspension. Generailly, the percentage of crystals in the
feed suspension fed to the screen is higher than 0.1 vol.%, preterably higher than 0.5
vol.%, more‘preferably higher than 1 vol.%, in particular higher than 2 vol.%, relative to
the volume of the feed suspension.

Preferably, the product suspension being withdrawn from the screen
comprises less than 70 vol.%, more preferably less than 60 vol.%, in particular less
than 50 vol.%, more in particular less than 40 vol.% ammonium sulfate crystals, relative
to the volume of the product suspension. When the abovementioned screening
apparatus is used, the product suspension withdrawn from the second chamber
preferably comprises less than 70 vol.%, more preferably less than 60 vol.%, in
particular less than 50 vol.%, more in particular less than 40 vol.% ammonium sulfate
crystals, relative to the volume of the product suspension. Decreasing the percentage
of crystals in the product suspension has the advantage that transport of the product
suspension is facilitated.

The ammonium sulfate concentration in the aqueous ammonium
sulfate solution is not limited to a specific value. Generally, the ammonium sulfate
solution contains at ieast 1 wt.% of dissolved ammonium sulfate, preferably at least 5
wt.%, more preferably at least 10 wt.%, in particular at least 20 wt.%, more in particular
at least 30 wt.%., relative to the weight of the ammonium sulfate solution. Generally,
the ammonium sulfate concentration is lower than 60 wt.%, preferably lower than 50
wt.%, more preferably lower than 45 wt.%, relatave to the weight of the ammonium
sulfate solution.

Preferably, transport of the suspension at the side of the screen to
which the feed suspension is fed takes place in a direction essentially parallel 1o the
screen. When the abovementioned screening apparatus is used, transport of the
suspension in the first chamber preferably takes place in a direction essentially paralle
to the screen. This has the advantage that blocking of the openings by ammonium
sulfate crystals is further reduced. Preferably, transport of the suspension at the side of
the screen to which the feed suspension is fed (when the abovementioned screening
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apparatus is used, in the first chamber} takes place at a rate of at least 0.01 m/sina
direction parallel to the screen, more preferably at least 0.05 m/s, in particular at least
0.1 m/s, more in particular at feast 0.25 nmv/s. increasing the flow rates facilitates
removal of ammonium sulfate crystals from the screen.

Preferably, the process comprises wiping off ammonium sulfate
crystals from the screen with mechanical means, preferably at the side of the screen to
which the feed suspension is fed. This further facilitates removal of ammonium sulfate
crystals from the screen. Examples of suitable mechanical means inciude scraping
means, an agitator, a rotating screw. When the abovementioned screening apparatus
is used, the mechanical means are preferably inside the first chamber. In a preferred
embodiment, at least part of the wall of the first chamber forms a cylinder, said
cylindrical part including at least part of the screen, wherein the mechanical means are
inside the first chamber and wherein said mechanical means (e.g. scraping means,
agitator, screw) can be rotated around an axis parallel to the length axis of the cylinder.
A Russel Eco Self Cleaning Filter® may advantageously be used.

The size classifying includes transport of ammonium sulfate crystals
having a sufficiently small size through the openings of the screen. Ammonium sulfate
crystals to which the openings of the screen are permeable, i.e. ammonium sulfate
crystals having a sufficiently small size that they can permeate through the openings of
the screen, can be referred to as fine crystals and/or as crystals below a predetermined
size. Ammonium sulfate crystals to which the openings of the screen are not
permeable, i.e. ammonium sulfate crystals having such size that they cannct permeate
through the openings of the screen, can be referred to as coarse crystals and/or
crystals above the predetermined size. When feeding a feed suspension comprising
fine crystals and coarse crystals to the screen, at least part of the fine crystals are
separated from the coarse crystals as a resuit of the size classifying.

The dimensions of the openings of the screen are not limited to a
specific value or to any shape. Preferably the openings of the screen have such
dimensions that they are permeable to crystals having a diameter of 0.05 mm, more
preferably at least 0.1 mm, in particular at least 0.2 mm, and more in particular at least
0.5 mm. Preferably, the diameter of the openings of the screen is at least 0.05 mm,
more preferably 0.1 mm, in particular 0.2 mm, and more in particular 0.5 mm.
Preferably, the openings of the screen have such dimensions that they are not
permeable to crystals having a diameter of 10 mm, more preferably 5 mm, most
preferably 2 mm.
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Preferably, the feed suspension originates from a crystallizer.
Preferably, at least part of the permeate suspension is fed to a crystallizer.

Optionally ammonium sulfate solution originating from the permeate
suspension andfor product suspension, e.g. separated by filtration, is introduced into
the feed suspénsion and/or introduced into the first chamber, preferably via the feed
suspension. This has the advantage that concentration ammonium sulfate crystals in
the feed suspension is decreased.

BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWING
Fig. 1 is a schematic diagram of a preferred embodiment of the
process according to the invention.

DESCRIPTION OF A PREFERRED EMBODIMENT

in this preferred embodiment, use is made of an apparatus {see fig.
1) comprising an inner tube 1 (the first chamber) and an outer tube 2 (second
chamber). In the outer tube 2 is an outlet 5. The screen 3 is located in the wall of the
inner tube 1. A natrowing 4 is located at the bottom of the apparatus. The joining point
of the inner tube 1 and the outer tube 2 is sealed via a liquid-tight seal. The feed |
suspension 6 enters the inner tube 1 through the top. The suspension 7 then flows
along the screen 3. Fine ammoenium sulfate crystals and ammonium sulfate solution 8
travel through the openings into outer tube 2 and leaves the outer tube 2 through outlet
5. The stream exiting outlet 5 is the permeate suspension. The product suspension 9
leaves the inner tube 1 through the hottom. The apparatus may be placed in a vertical
position but this is not necessary.

The invention is illustrated by the following examples without being
limited thereto.

Example |

A feed suspension of 19 % by weight ammonium sulfate crystals in
an agueous ammonium sulfate solution, (43 % by weight ammonium sulfate dissolved
in water) as the continuous phase, was classified using the apparatus shown in Figure
1. The inner tube 1 was a metal tube of 25 mm inside diameter. In the wall of this tube
there were located over a fength of 20 em four rows of slits 1.4 mm wide and 5 cm
long. The slits were spaced about 1 mm apart. The iongitudinal direction of the slits
was parallel to the longitudinal direction of the inner tube. An adjustable valve was
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used for the narrowing at the bottom of the inner tube. The outer tube 2 had an inside

diameter of about 30 cm. The feed suspension was supplied through the inner tube

from the top at the flow rate of 3 m® per hour. The streams were controlled so that the
flow rate of the product suspension was equal to the flow rate of the permeate
suspension. Samples were taken of both the feed suspension and the product
suspension. The samples were analysed as follows.

1.  The sample was filtered with the aid of a “Bichner funnel”.

2. The crystals obtained were washed with wash liquor consisting of 36.2 % by
weight methanol, 54.5 % by weight water with 9.3 % by weight dissolved
ammonium sulfate.

3. The crystals were washed twice with methano!.

The crystals were washed with diethyl ether.

5.  The crystals were dried at a temperature of 40°C.

Table 1 shows the particle size distribution of the ammonium sulfate
crystals in the feed suspension and the particle size distribution of the ammonium
sulfate crystals in the product suspension. The amount of crystals with diameter < 1.25
mm had been reduced by the process of the invention by 37%.

Example Il
The procedure described in Example | was repeated. In this instance

the feed suspension contained 4 % by weight ammonium sulfate crystals.
The results are shown in Table 1.
The amount of crystals with a diameter < 1.25 mm had decreased by 52 %.

Example 1l
The procedure described in Example | was repeated. The ammonium

sulfate suspension to be classified contained 8.5 % by weight ammonium sulfate
crystals. On being rid of solids by filtration, the permeate suspension was added to the
ammonium sulfate suspension so that a feed suspension containing 4.3 % by weight
ammonium sulfate crystals was obtained. The flow rate of the feed suspension was 1.9
m°fh. The streams were controlled so that the fiow rate of the product suspension was
equal to the flow rate of the permeate suspension.

The results are shown in Table 1. The amount of particles with a
diameter < 1.25 mm had decreased by 50%.
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Examples | to il can be continued with no or only limited occurrence of clogging of
openings in the screen. When examples | to lll are repeated with the difference that
both sides of the screen are not immersed in liquid {as a comparative experiment), the
process has to be interrupted due to the occurrence of clogging and crystallization on
the screen.

Example IV

A feed suspension of 6,5 % by weight ammonium sulfate crystals in
an ammonium sulfate solution, with 43 % by weight dissolved ammonium sulfate as the
continuous phase, was classified using the apparatus shown in Figure 1, but is in this
case provided with an agitatar, being a screw. The inner tube 1 was a metal tube of

107 mm inside diameter. in the wall of this tube there were located over the total iength

of 37,2 cm slits of 1.4 mm wide. The slits were spaced about 1 mm apart. The

longitudinal direction of the slits was parallel to the longitudinal direction of the inner
tube. The outer tube 2 had an inside diameter of about 17 cm. The feed suspension
was supplied through the inner tube from the top at the flow rate of 23 m® per hour. The
streams were controlled so that the flow rate of the product suspension was equal to
the flow rate of the permeate suspension. Samples were taken of both the permeate
suspension and the product suspension. The samples were analysed as follows.

1.  The sampie was filtered with the aid of a “Blchner funnel”.

2.  The crystals obtained were washed with wash liquor consisting of 36.2 % by
weight methanol, 54.5 % by weight water with 9.3 % by weight dissolved
ammonium sulfate.

3.  The crystals were washed twice with methanol.

The crystals were dried at a temperature of 40°C.
5.  The particle size distribution of the crystals was determined with sieve analysis.
Table 2 shows the particle size distribution of the ammonium sulfate
crystals in the permeate suspension and the particie size distribution of the ammonium
sulfate crystals in the product suspension. Table 3 shows the total concentration of
crystals in the feed and in the product suspension and the mass flow of fines coming
with each stream. The amount of crystals with diameter < 1.4 mm had been reduced by
the pracess of the invention by 49%.
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Example V
The procedure described in Example |V was repeated. In this

instance the feed suspension contained 5,4 % by weight ammonium sultate crystals,
while the opening of the slits amounted 0.5 mm. The feed flow amounted 21 m*%h. The
streams were controlled so that the flow rate of the product suspension was equal to
the flow rate of the permeate suspension.

The results are shown in Table 2 and Table 3. The amount of crystals
with a diameter < 0.5 mm had decreased by 60%.

Example VI »

The procedure described in Example |V was repeated. The
ammonium sulfate suspension to be classified contained 26 % by weight ammonium
sulfate crystals. The flow rate of the feed suspension was 14m¥h and the siit opening
was 0.5 mm. The streams were controlied so that the fiow rate of the product
suspension was 1.5 times the flow rate of the permeate suspension.

The results are shown in Table 2 and Table 3. The amount of
particles with a diameter < 0.5 mm had decreased by 39%.

Gk
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Table 1
Particle size, Example | Example | Example Il Example I! Example llI Example !l
d (in mm) feed susp. product susp. % by | feed susp. product susp. % by | feed susp. product stream
% wt relative to weight relative to % by weight weight relative to % by weight % by weight
total solids weight | total solids weight relative to total total solids weight relative to total relative to total
solids weight solids weight solids weight
d>3.35 6.82 6.09 2.19 4.06 38 4.7
2.0<d<3.35 61.96 65.43 48.19 574 20.6 26.4
1.7<d< 2.0 17.04 17.05 22.26 21.05 19.2 24.4
1.4<d<1.7 7.25 6.72 11.62 9.24 215 25.2
1.25<d< 1.4 2.3 1.83 4.27 2.76 7 5.3
0.8<d<1.25 3.28 2.12 7.19 3.68 18.3 9.9
0.4<d<0.8 1.18 0.64 3.63 1.55 8.7 3.7
d< 0.4 0.17 0.12 0.65 0.25 1.1 0.4
d< 1.25 mm 4.6 29 11.5 5.5 28.1 14.0
Example | Example 1 Example Il Exampie Il Example Ill Example 1l
feed suspension | product suspension | feed suspension product suspension | feed suspension product suspension
% by 19 40 4 8 4 7
weightsolids
relative to sUm
of liquid + solids

o
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Table 2

particle size, Example IV Example IV Example V Example V Example Vi Example Vi

d (in mm) permeate susp. % product susp. permeate susp. product susp. % by | permeate susp. product stream
by weight relative to | % wt relative to % by weight weight relative to % by weight % by weight
total solids weight totaf solids weight | relative to total total solids weight relative to total relative to total

solids weight solids weight salids weight

d>1.7 0.72 13.69 0 0.28 0.01 17.77

d<1.7 99.28 86.31 100 99.72 99.99 82.23

d< 1.12 59.55 38.35 89.6 62.49 99.93 55.2

g« 0.8 34.52 20.87 97.88 33.83 99.34 38.07

d< 0.6 20.53 12.52 85.15 19.03 91.18 25.56

d< 0.425 11.39 73" 50.4 9.76 60.95 13.75

d< 0.2 2.8 1.82 11.97 2.35 18.06 2.83

Table 3
Example IV Example [V Example V Example V Example VI Example VI
feed suspension roduct suspension | feed suspension product suspension | feed suspension preduct suspension

% by waight 6.5 82 5.4 7.4 26 a8

solids relative to

sum of liquid +

solids

Mass flow of 1642 844 343 138 1386 848

fines kg/h
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CLAIMS

Process for size classifying ammonium sulfate crystals using a screen, said
process comprising:

feeding a feed suspension to the screen, said feed suspension comprising
said ammonium sulfate crystals in an ammonium sulfate solution,

size classifying the ammonium sulfate crystals, and

keeping both sides of the screen immersed in liquid during said size
classifying.

Process according to claim 1, wherein the process comprises

withdrawing a permeate suspension from the screen, said permeate
suspension comprising ammonium sulfate crystals and ammonium sulfate
solution which have been transported through the openings of the screen, and
withdrawing a product suspension from the screen, said product suspension
comprising ammonium sulfate crystals and ammonium sulfate solution which
have not been transported through the openings of the screen.

Process according to claim 2, wherein a screening apparatus is used, said
screening apparatus comprising a first chamber, a second chamber and the
screen, the screen forming a partition between the first chamber and the
second chamber, and whersin the process comprises :

introducing the feed suspension into the first chamber,

withdrawing the permeate suspension from the second chamber, and
withdrawing the product suspension from the first chamber.

Process according to any one of claims 1 to 3, wherein the process comprises
controlling the flow rate of the feed suspension entering the first chamber, the
flow rate of the permeate suspension exiting the second chamber and/or the
flow rate of the product suspension exiting the first chamber, such as to keep
both sides of the screen immersed in liquid.

Process according to any one of claims claims 1 to 4, wherein the feed
suspension which is fed to the screen comprises less than 25 vol.%
ammonium sulfate crystals.

Process according to any one of claims 2 to 5, wherein the product
suspsnsion which is withdrawn from the screen comprises less than 50 vol.%
ammonium sulfate crystals.

Process according to any one of ciaims 1 to 6, wherein transport of the

w7
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suspension at the side of the screen to which the feed suspension is fed,
takes place in a direction essentially parallel to the screen.

Process according to claim 7, wherein transport of the suspension at the side
of the screen to which the feed suspension is fed, takes place at a rate of at
least 0.01 nv's in a direction paralle! to the screen.

Process according to any one of claims 1 to 8, wherein the process comprises
wiping off ammonium sulfate crystals from the screen with mechanical means.
Process according to claim 9, wherein the screening apparatus as defined in
clalm 3 is used, and wherein the mechanical means are inside the first
chamber. -

Process according to claim 10, wherein at least part of the wall of the first
chamber forms a cylinder, said cylindrical part of the wall including at least
part of the screen, wherein the mechanical means are inside the first chamber
and wherein said mechanical means can be rotated around an axis parallel to
the length axis of the cylinder.

Process according to any of claims 1 to 11, wherein the feed suspension
comprises fine crystals to which the openings of the screen are permeable,
and coarse crystals to which the openings of the screen are not permeable,
and wherein the process comprises at least pariially separating said fine
crystals from said coarse crystals.

Process according to any one of claims 1 to 12, whetein contact of the
openings of the screen with air is prevented.
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ABSTRACT

The invention relates to a process for size classifying ammonium
sulfate crystals using a screen, said process comprising feeding a feed suspension to
5 the screen, said feed suspension comprising said ammonium sulfate crystals in an
ammonium sulfate solution, size classifying the ammonium sulfate crystals, and
keeping both sides of the screen immersed in liquid during said size classifying.
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son llamadas en este reporte como “originalmente presentadas™ y no son anexadas al mismo ya que no
contienen modificaciones).

X La solicitud intemacional como fue presentada originalmente

_ La descripcion, paginas , como fue presentada originalmente
paginas . presentadas con la solicitud
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teniendo en cuenta que van mas alléd de la materia inicialmente presentada (Regla 70.2 ©).

4. Observaciones adicionales si son necesarias:

V. Opinién razonada bajo el articulo 35(2) relacionada con la novedad, nivel inventivo o aplicacién
industrial. Explicaciones que suportan dicha opinién.

1. Opinidn
Novedad Reivindicaciones 1-13 Sl
Nive! Inventivo Reivindicaciones 1-13 Sl
Aplicacién Industrial ~ Reivindicaciones 1-13 Sl

2. Explicaciones

El arte anterior esta ilustrado por el documento (1) XP002 152 910 {Kawasaki Steel Corp), el cual ensefia
que los cristales de sulfato de amonio en una suspensién acuosa pueden ser clasificados. Sin embargo, las
condiciones especificas no estan determinadas y podria resultar del analisis del arte anterior que en la
presente solicitud el tamizado convencional es usado para separar residuos de cristales gruesos. Los ofros
documentos citados no hacen obvias las condiciones reivindicadas. En particular, el documento (2) DE- C-
926 244 na se refiere a la clasificacién de problemas, ya que las condiciones usadas alli son para promover
el crecimiento de cristales existentes.
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IV [ ] Lack of unity of invention

v Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability;
citations and explanations supporting such statement

Vi D Certain documents cited
VII [_] Certain defects in the international spplication

VIIL [ | Certain observations on the internasional application
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International application No.

INTERNATIONAL PRELIMINARY EXAMINATION REPORT PCT/NLO02/00222

I Basis of the report

1. This report has been drawn up on the basla of{Replacemeant sheels which have been fumished lo the receiving Office In response to an
Invitation undar Arlicla 14 ars referred to In this report as “originally filed” and ars not annexad to ihe report sinca they do not contain
amendmsnts.)

the International application as orginally flled

O  the description, pages , &s originatly flled
pages , lled with the demana
pages  filed with the lefter of

O  thaclaims, Nos. _ , &s originally flled

Nos. , as amended under Article 18

Nos. , fited with the demand
Nos. «Mlled with the letter of

O the drawings, sheets /fig. . 83 originally fllad
sheats / fig. , flted with the demand
shaets / fig. , fled with the letter of

2. The amendments have resulied in tha cancallation of:

O the description, pages:
O  theclaimes, Nos.

O  the drawings, sheets / fig.

3, 0O  This report has been established as If (some of) the amendments had not been mada, since they have been considered to go
beyond the disclosura as flled (Rule 70.2 (c}).

4, Additional observations, if necessary:

Form PCTAPEA/ADSWP (Box 1} (January 1894) sheat 1
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V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, Inventive step or industrial applicabllity; citations
and explanations supporting such statement

1. Statement
Novelty Ciaims 1-13 YES
Claims NO
Inventive Step Clalms 1-143 YES
Claims NO
Industrial Applicabllity Clalms 1-13 YES
Claims NO

2. Cltatlons and Explanations

b The prior art: illustrated by document (1) XP002 152 910 (Kawasaki Steel Corp.) merely
indicates that ammonium sulfate crystais present in a slurry may be classified. However the
precise conditions are not specified and it would appear from the analysis of the prior art in the
present application that conventional screening is used to separate a residue of coars
crystals. Thé other cited documents do not make obvious the claimed conditions. in particular
document (2) DE-C-926 244 does not relate to classifying problems, since the conditions used
there in are such as to promote growth of existing crystals.

Forn POT/APEAADS (Box V) (January 1994) shael 1



PATENTE DE lNVENClObf/ MODELO DE UTILIDAD

COMPLETA ()

DISENO INDUSTRIAL ( )

ESQUEMA DE TRAZADO ()

-~ ek BUPERISBIRIH T ANERLIT - - 'J' 't@_"
Radicacion : 03098111 00000000 Folies: 5%

Fecha (AND): 2003-11-10 14:13:02

Teanite 5 OU PCT-PAVEMT 379 FASE MDD 41t peesewtec )

Dependencia: 2020 DIVISION DE MUEWLS CREACIGMES

REQUISITOS NECESARIOS PARA PRESENTACION Y AGILjZ#

| TRAMITE

Indicacién de que se solicita la concesion de una patente.
Datos de identificacion del solicitante o de {2 persona que se presenta la soficitud. .
Descripcion de la invencitn.

Dibujos de sar estos pertinentas.

Comprobante de Pago de las fasas establecidas,

indicacion de que se solicita el registro de Diseifio Industrial

Daios de identificacion del solicitante o de la persona que presenta
la solicitud.

Representacion grafica y fotografica del Disefio Industrial o0 muestra del
Material que incorpora el disefio. { )
Comprobante de pago de las tasas esiablecidas ( )

COMPLETA () INCOMPLETA ()

Indicacién de que solicita el registro de un Esquema de trazado. ()
Datos de identificacion del soicltante o c'e la persona que presenta

La solicifud. ( )
Representacion grafica del esquema de trazado ()
Comprobante de pago de ias tasas establecidas. { )
COMPLETA INCOMPLETA ()

Firma Responsable: ét\pzﬁi\ %&S&

Fecha:

B st s e v
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Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

2020

Bogota, D.C.,

Doctor: oncions 11183

JIMENA ESCOBAR URIBE

Apoderado

DSM IP Assets B.V.

ASUNTO: Radicacién N° 03099111
Solicitud intemacional PCT/NLO2/00222
Fecha inicio fase nacional 09/11/2003
Tramite o1
Evento 378
Actuacion 430
Falios 001

Como resultado del examen de forma, realizado con fundamento el el articulo 38 de la Decision 486 de la
Comisién de la Comunidad Andina, articulo 27 del Tratado de Cooperacién en Materia de Patentes (PCT),

regla 51 bis del Reglamento y Circular Unica de fa Superintendencia de Industria y Comercio, s le comunica
que:

0 La solicitud no contiens la copia del documento en que consta la cesién del derecho a la patente del
inventor al solicitante 0 a su causante. (Art, 26-k) Decisidn 486).

0 La solicitud no contiene el poder debidamente otorgado, con el lleno de los requisitos exigidos por los
articulos 63 y subsiguientes del Cédigo de Procedimiento Civil. Adicionalmente, debera presentar el
documento que acredita la existencia y representacion legal de la sociedad solicitante, cuando ésta fuere
persona juridica. |

En cumplimiento de lo dispuesto por el articulo 39 de la Decisidn 486, se le requiere para que dentro del

témino de dos meses siguientes a la fecha de nofificacion del presente oficio, complete los requisitos

anteriormente enunciados. En caso de no dar cumplimiento al presente requerimiento, la solicitud se
consideraré abandonada y perderd su prelacion.

Notifiquese el presente oficio copforme a lo dispuesto en el numeral 5.2, literal e), del capitulo quinto del
titulo primero de la Circular Upi¢a N° 10 de 2001.

Jefe de la Divisign de Nuevas Creaciones.

79 DIC. 2083

El anterior requerimiento fue notificado por fijacion en lista de fecha,
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