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MEMORIA DESCRIPTTIVA

para solicitar
PATENTE DB INVENCION
en
ESPARNA
por VEINTE afiog

8

.2 nombre de A.S. NORDUCO, entidad noruega, establecida en
Solligatan, 7, Calo, Noruega, por:
" UN APARATO PARA LA CRISTAiIZAUION Y SEPARACION
EN FORMA CONGENTRADA DE SUSTANCIAS LIGERAMENTE
j SOLUBLES DESDE CANTIDADES RELATIVAMENTE GRANDES
DE LIQUIDO ".-
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El invento se refiere a un aparato y a un procedimien-
to para cristalizar y separar en forma concentrada sustancias
ligeramente solubles desde cantidades ielativamente grandes de
liquido, y es espacialmente aplicable a la produccidén de pota-

. P
5 sio desde agua de mar, en forma de una sal de una amina aroma-
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tica secundaria muy nitrada, tal cowo dipicrilamins.-
La recuperacidn de sustancias desde cantidades rela-

tivamente grandes Ge lfquido e el cual estas sustsncias astédn

~presentes en bajes concentraciones, na tropezado hasta shora

con muchas dificultades de Indodle técnica.- Para la produc=-
cifn en escala indusirisl se requiere un zran gparato y los
gastos son proporcionalmente elevados.- Adem8s, debe consu~

v filtros.-

o

mirse mucha ehersfa en el accionamiento de bombas
Bstos hechos han imposibilitado la separacidn en forma remune-
rativa de diversos componentas valiososg del agua de nar.-

Bn la‘produccién de potasio desde el agua de mar en
forma de una sal de una smina aromdtica secundaria muy nitrada,
las dificultades inherentes al tratamientoc de enormes cantida-
des de agua se aumentau tbdavia por el hecno de que, al afiadir

una sal soluble de, por ejemplo, dipicrilamina en las coacen-

traciones usuales en la quimica analitica la sal potdsica pre-

cipita desde el agua de mar en una forma cristalizada extrema-
daménte fina, de mod:. que el empleb de espesadores tropieza
con dificultades siendo necesaria una costosa f£iltracién de
toda la cantidad de l1fquido.-~

Bstas objeciones quedan reducidas a un minimo cuan-
do se aplica el aparato y el procedimiento segin el presente
invento.-

Bl aparato del invento consiste principalmente en
una cdmara de cristalizacidn y en un depésito de s edimentacidn.-
La cdmara de cristalizacién estd abierta en la parte superior

y desemboca zquf en el centro del fondo del depdsitc de sedimen
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tacidn.-~ Bste fondo fiene una guperficie de al menos varias
veces la superficie de la seccidén horizontal de la cémara de
cristalizacibn.~ La parte inferior de la cémara de cristali-
zacibn esta provista de un medio divisor para suministrar el
1fquido Gesde el cual debe separarse la sustancia a cristali-
“8r' ¥y, si se desea, de medios para la aportacidn de un agente
de precipitacién.- En el fondo de la cémara de cristalizacidn
se dispone una salida para retirar el producto cristalizado.-
El borde superior del depbsito de sedimentacidn estd provisto
de un rebosadero circular.- Kl depbsito de sedimentacidn esté
provisto ademds de brazos rotatives de rastrillo que llevan
rascadores digpuestos de modo que barran el precipitadc jue se
ha depositado sobre el fondo éel depdsito hacia un espacio anu-
lar que rodes la cimara de cristalizacidn y que desemboca en
su parte inferior.-

Bn los dibujos se ilustra un aparato correspondiente
a la descripcién que antecede.-

La fizura 1 es una seccidn vertical a través el cen-
tro del aparato.-

La fipura 2 es una vista desde abajo de los medios
divisores, dada por la linea II-IT.-

La fizura » es una vista en planta frasmentaria del
aparato representado en la fisura l.-

La cémarsa de cristalizacidn estd sefialada con 1, el
depbsito de sedimentacidén con 2.- Cerca cdel fondo de ia pri-
smera se cncuenbtra el amedio divisor 3.- La salida del fondo

esud sefialada con 4.- La salida estd provista de una vdlvula
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29.- £l depbsito de sedimentacidn estd provisto de un conduc-
to periférico 5 para retirar liquido clarificado que rebosa so-
bre una presa 20, siendo el azua clarificada descargada final-
mente por la salida 6.~ 1l depdsito de sedimentacién estd
provisto ademéds de brazos radiales de rastrillo 7.- Céda bra-
zo de rastrillo consgiste en una viga 21 que se extliende desde
una cabeza 22 hasta la pared periférica 23 del aparato.- Di-
cha cabeza 22 estd soportada en forma rotativa por un pedestal
8.~ La viga escd provista en su extremidad exterior Jde una
Tueda Ge traccidn rotativa 24 destinada a ser impulsada mecé-
nicamente por medio de un motor eléctrico 25 y un reductor de’
velocidad apropiado 26.- La rueda de traccidn 24 descansa so-
bre una vifa adecuada 27 soportada por el borde superior de la
pared periférica 23;— El funcionamiento del motor 25 hard
que 1a viga 2zl se desplaee en torno del depdsito de sedlimenta-
cibn,- CVolgando de la viga 21 hay un armazdén 28 que lleva en
su extremidad inferior una serie de rascadores 9, con preferen-
cia del tipo Dorr, bien conocido.-~ Aungue se findican dos bra-
zos de rastrillo, puede ser suficiente uno soloj también puede
disponerse un nlmero de brazos de rastrillo mayor de dos.- Los
rascadores 9 barren el sedimento hacia el espacio anular 10,
que desemboca a través de la abertura circunferencial 11 dentro
de la parte inferior de dicna cémaré de cristalizacibn 1l.-.

La c&mara de cristalizacibn es normalmente cilfndri-
ca.- Scn posibles cos desviaciones diferentes de esta foruma.-
En primer lugar, la secciédn horizontal de la cémara de crisbta-—

lizacidn puede ser algo eliptica o poligonal, en lusar de cir=~
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cular.- in semundo lugar, el didmetro puede aumentar hacia
la parte superior, en cuyo caso la camara de cristalizacidn btie-
ne la forma, por ejemplo, de un cono trﬁncado con un peguefio
Anpulo vertical.- Como norma, es indeseable un dnguloc verti-
cal mayor de 609, aungue este valor puede ser revasado en cier-
tas condiciones.- Adewfs, la seccibén vertical a través del cen-
tro de la cfmara de cristalizécién no es necesariamente una fi-
gura rectilfneaj en esta seccidn, las paredes de la cémara pue-
den mosﬁrar curvas.- Por consiguiente, la cémara de cristali-
zacidén puede tener la forma ¢ée una hipérbola, estando el foco
de la hinérbola fuera de la cémara de cristalizacidn y aproxi-
madamente al mismo nivel que el fondo de ééta cimara.- Final-
ménte, la 1fnea recta o la curva qile las paredes muestran en
dicha seccidn vertical pueden ser una lInea o curva guebrada,-
Los medios divisores para suministrar el 1fcuido des-
de el cual debe ser separada la susbancia a cristalizar, pueden
consistir en tubos, <distribuidos con cierta regulariaad scbre
el fondo de la clmara de cristalizacidén, por ejemplo, como se
indica en la figura 2.- El 1lfquide a distribuir entra por los
tubos 12 dentro de un tubo circular 1% al cual 1los tubos divi-
sores.. 14 se unen con 3us exbremos abiertos,- Los extremcs
de los tubos divisores que sefialan hacia el centro estén cerra-
GOS8 .- Los tubos divisores 14 tienen sberturas que con prefe-
rencia estédn distribuidas lo mas regularmente posible sobre el

4rea del fondo de la cémara.- Por consipguiente, las aberturas

VY de los tubos estédn dispuestas mas cercs entre sl a medida gue

es mayor la distancia entre los tuhos, como se ve claramente
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en la figura 2,.,- El objeto de lé distribucidn regular de las
aberturas sobre el fondo es el de mantener la proporcién de
flujo ascendente del lfquido, cuyo flujo es determinado suairis-
trando liquidd a los medios'divisores, uniforme sobre toda la
seccidn horizontal.- Las dberturas se disponen con preferen—
cia ea la parte de los tubos gue mira hacia abajo, ya gue de
este modo se frasmentan las acumulaciones de cristales bajo los
tubos, ¥ las aberturas no pueden atascarse por cristales sl se
interrumpe la alimenfacién de 1fquido.—- Cerca de la salicda
para los cristales, gque, con preferencia, est4 en el centro,
las aberturas de suministro de lfguido pueden disponerse a mayo-
res dilstancias, o incluso pueden ser omitidas, para favorecer
la sedimentacidn en esta regibn especial.- Pueden existir
nedios divisores separados para suministrar el ajente precipi-
tante.-

En lugar de tubos con aberturds, pueden usarse otras
construcciones apropiadas, tales como chapas perforadas.-

| Bl fondo de la cémara de cristalizacidn puede ser

9lano.- Sin embargo, si el diémetro'es bastante zrande, se
recomienda dar al fondo la forma de un cono inveftido Formén-
dose d¢ zste modo un colesctor, lo que facilita la extraccidn
del piroducto depositado.- 3i se desea, pueden disponerse ras-
dadores sobre el fondo de la cémara.- |

Bl depdsito de sedimentacian muestra una oran simili-
tud con los espesadores de Dorr que también estén provistos de

brazos de rastrillo.- La forma apropiada es la circular, en

vista de la rotacién de los brazos de rastrillo.- Como norna,
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el depésit§ ¥ la cédéra estardi.montados concéntricamente.- E1
fondo del cepdsito Qe sedimeﬁtacién puede ser plano, aungue se
prefiere un fondo que se incline ligeramente hacia el ceatro,
mostrando as{ una forma cénica.-

El aparato sezin se representa en los dibujos puecde
modificarse en varias otras formas.- Asl, puede hacerse una
disposiéién Giferenve de la c8mara de cristalizacidi y del de-
p&sito de sedimsntacién entre sf.- En lugar de estar en la
parte superior de la cdmara de cristalizaciln, el depbsito de
sediwentacidn puede rodesar en mayor O menor médida la cémara
de cristalizacién.~- Bl borde superior de la pared de la céama-
ra de cristalizacidbn incluso puede sobres.lir por encima del
nivel del liquiéo en 21 depbsito de sedimentacibn.- En luzar
de concéntrica la disposicién, puede ser excénbrica.-

Puede ser deseable dividir la cimara de cristalizacidén
por tabigues verticales de modo que se favorezca el clracter
laninar del flujoc sscendente.-— Dichos tabiques pueden ser éi-
lindricos y concéntricos a la pared dé‘la cémara de cristaliza-
cibn.- Tal disposicién se indica en 19 en la figura l.- Los
tabiques puede Gisponerse también radialmente.- La pared 30
de la cdumara de Qristalizaciéh 1 estd conectada para su soporte
con.ia pared 31 del espacio anular 10 y los tabiques 19 estdn
conectados para su soporte con la pared 30.- Las conexiones
no se representan.- Los tabiques no deben sobresalir por Zeba-
jo de la abertﬁra 11 en la pared de la cimara de cristalizacidn.-

Se han representado y descrito ciertas realizaciones

especificas de los brazos de rastrillo y de las disposiciones

%4
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motrices para las partes mbviles, pero ha de esntenderse que es-
tos elementos no forman parte del invento y pueden ser altera-
dos a voluntad.-

Bl aparato descrito representa las méximas ventajas

si el liguido del cual debe ser separada la sustancia a cris-

flujo &50%ndente‘que sea lo bastante fuerte para mantener en
suspensidn una cantidad de cristales que, caiculada por ls uni-
dad de volumen de 1lfguido en la cémara de crisbtalizacidn, es

un mdltiplo de la cantidad dae suscancia que puede cristalizar
por volumen-unidad désde el liquido en la cémara de cristaliza-
cibn.~ De z2ste moda, puede mantenerse ficilmente en suspen-
sidn una cantidad relativamenie grande de cristales.-  Los
cristales en suspensidén aumentan de tamafio por ulterior crista-
lizacidén y sirven asi como crislales-semillas.-  Una parte de
esta cantidad, cuya parte consiste en los cristales mas pecgue-
fios, circulard sucesivamente a través de la cdmara de cristali-
zacién, el depbsito de sedimentacibn y el espacio anular 10.-
En el’depésito de sedimentacidn, los cristales se depositan i
son barridos por los rascadores hacia el espacio anular 10.-
Una papiila relbbivameate concentrada de los cristales sedimen-—
tados desciende‘por el espacio anular 10 para volver a.llegar

a la cémurs de cristalizacién l.- La circulacidén por el espa-
Ccio anular es un resultado de la diferencia de peso especifico.-
Bl peso especifico de la papilla concenirada en el espacic anu-
lar 10 es mayor que el peso especifico de la suspensibdn en la

cfuara de cristalizacidn 1l.-
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Graandes cantidades de cristales-semilla ean suspensién

favorecen en gran medids la proporcidn de cwistalizacidédn y el

crecimiento de los crigtales separados.- fn la cémara de cris-

talizacidn, ademfs, se efectla una clasificacidn por el flujo

~ascendente.- Los cristales mas pequefios son elevados con mas

facilidad, los maycres sedimentan cerca de la salida.- Tos
mas pequefios se mantvienen en circulaciédn hasta que su tamnafio ¢s
tal gue pertenecen a la fraccidn media, cuya fracéién estd to-
davia en suspensidn, pero no circula por los diversos espacios.-
| Después de otro aumento en témaﬁo, estos cristales se-
dimentavdn a su vez.- Ifinalmente, son arrastrados como papilla
al fondo de la clmara de cristzlizacidn a trzvés de una vdlvula
29 que puede ser abierta continua o iﬁtermitentemente.— Bl
azente de precipitacién puede afiadirse al 1lfquido, del cual de-
be separarse la sustancia a cristalizar, antes de que dicho 1i-
quide enlkre en el medio.divisor, con tal de que no haya peligro
de formacidn excesiva de nfdcleos de incrustacidn de cristales
en los medios divisores.-— Sin ewmbargo, para evitar el pelizro,
se recomienda el uso de medios divisores separados.para el agen-
te precipitante y el 1{quido.-

El 1fguido desde el cual han sedimentado los crista-
les rebosa en 5 y es arrastrado por 6.-

La cantidad de cristales que se mantiene en suspen-
sién en la cémara de cristalizacidn, por litro de iiquido, J la
proporcidn del flujo ascendente, pueden variarse dentrc de 1{-
mites relativanenice amplios.-

Los valores para las condiciones mas favorables depen-—



10

15

20

192357

1950

den de las propiedades de la sustancla a cristalizar.- En céa-
da caso pueden determiﬁarse sxperimentalmente las condiciones
rias favorableg.-

Al criétalizar dipicrilaminato potésico desde ajua de
mar, los valores convenientes para la cantidad de crisvales se-
milla a mantener en suspensidn en la cdzara de cristalizacidn
estén engré 40 y 2V0 kgs/m5 .- Be prefieren cantidades desde
50 a 150 kzs/m?, por s2jempio, de 100 kis/m? .- Proporciones
adccuandas de flujo en la cristalizacidn de dipicrilaminato vo-
tééico se encuentran entre 10 y 50 m/h, de las cuales se prefie-
re. proporciones de 20 a 30U m/h.- kistas proporcionés se cal-
culan para una seccidn en la cual no hay presentes cristales.-
4 proporciones de aproximadamente 25 a 50 m/h, pueden mantener-
sc en suspensibn crisbsles de un tamaiio de aproximadanente 600
a 86U mu.-

La altura elezida para la cédmara de cristalizacidn de-
vende de la proporcidn de Flujo.=- Si se desea hacer que la
cristalizaciédn tenga lugar précticamente por compieto en la cé-
mara de cristalizacidén, lo cual seré el caso por lo general,
la cémara debe ser mas alta a medida que es mayor el flujo as-
cendente,~- Para‘ﬁroporciones de flujo desde 10 a 50 m/h y
aproximadamente 100 kés/m3 de cristales en suspensién y tamsfios
de cristales de 100-1000 mu.y las alturas convenientes quedan
entre 1,5y 5 m.~

Bl didmetro del aparato es determinado por la capaci-
dad deseada.~ Por sjemplo, la cémara de cristalizacidén puede

bener un difémetro de 5 m., al paso que el difmetro de la cémara

-

- 10 -
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de sedimentacibn es de 15 m.-— Con estas dimensiones ¥y una pro-
porcién‘q5 flujo ascendente de 30 a #0 m/h, en la cluara de
cristalizacibn, la capacidad del aparato asciende a unos 600~
800 m2/n y la produccidn varia desde 2.100 a 2.700 kgs., de di-
picrilaminato potdsico por hora.-— |

El =aparato y el procedimiento del invento pueden ser
variedos todavia en otras foruas.- Por ejemplo, puede ser da-
seable mantener la supersaturacién de la sustancia a cristali-
zar a un bajo valor, lo cual puede efectuarse por la adicidn
de tal cantidad de agente precipitante en el fondo de la cémara
i& cristallizacibn que no sea suficiente para efectuar la preci-
pitacidn completa de la sustancia a separar.— En este caso,
el azente de precipitacidbn puede afiadirse a alturas difgrentes
en la cdmara de cristalizacidn, lo cual da como resultado una
precipitacibn en varias fases,-en la cual las diversas fases
estén situadas a ni&eles diferentes en la cémara de cristaliza-
cidn.~ Comv alternativa, el agente de precipitacidn puede
afiadirge parcialmente en el Fondo de ia cdinara de crisstalizacidn,
onitiéndose ulteriocres adiciones del agente a niveles mas altos,
v siendo el 1fquido que rebosa del depésitO'de sedimentacidn su-
ministrado a la cédmara de cristalizscidn, o a un segundo aparato
como se ha descrito, en cuya.segunda cédmara de cristalizacién
se afiade otra cantidad de agente de precipitacidn.-

Bl invento puede aplicarse también en aguellos casos
e gue no se hace uso de un agente de precipitacidn, sind que
la .supersaturacidén de la sustancia a cristalizar se efectia de

otrc modo, tal como por enfriamiento de la solucidn,.-
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La presente solicitud que corresponde a la presenta-
da en Holanda con fecha 31 de Marzo de 1.949, bajo el numero
145.721, se acoge a los beneficios ael articulo 51 del vigente

Bstatuto-Ley sobre fropiedad industrial.-

- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
preszntan para gue sean objeto de la presente solicitud de
Patente de Invencibn, en Hspaiia, por ¥BINTE afios,. son los
gizuientes:

le.- Un aparato para cristalizar y separar en for-
ma concentrada susbancias ligeramente solubles desde cantidades
relativamente graﬁdes de 1iquido, que comprende una cimara dé
cristalizacisn y un depbsito de sedimentscidn, desembocando la
cdmara de cristalizacidén con la extremidad superior abierta en
el centro del fondo del depbsito de sedimentecidn, cuyo fondo
tiene una superficie gue es al menos varias veces mayor gue la
superficie de la seccibn horizontal de la cémera de cristaliza-
cibn, disponiéndose medios divisores en la cédmers de cristali-
zacidn cerca del foado para suministrar el liquido del cual ha
de gepararse la susitancla a cristalizar y, si se desea, pzra
suninistrar un agente de precipitacién,.y disponiéndose en el

fondo de la cémara de cristalizacidn una salida para el produc=-

- 12 -
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%o cristalizado, estando el deppsito de sedimsntacib provisto
de un rzbosadero circular en el borde superior, y de brazos de
rastrillo rotativos ‘lie tienen rascadores dispuestos de tal

modo que barran el precipitade jue se ha depositado sobre Bl
fondo hacia un espacio anular que rodea la cémara de cristaliza-
cidn y cesemboca en éu parte inferior,-

29,- Un procedimiento pars cristalizar y separsr
en forme éoncenﬁraca sustancias ligeramente solubles desde can-
tidades relativamente grandes de liquido, caracterizado porque
¢l 1fgquido desde el cual ha de separarse la sustaucia a crista-
lizar y, si se desea, el agente precipitante, son suministrados
a un aparato sesun se reivindica en el punto 12.-

2. Un procedimisnto segin se reivindica en el pun-
to 29, caracterizado porque el liguido desde el cual ha de se-
pararse la sustancia a cristalizar es suministrado en tal pro-
porcién que se forma un flujo ascendente lo bastante fuerte para
mantener en suspensién en la cédmara de cristalizacidén una caati-
dad de.cristales que, calculada pér unidad de volumen del 1i-
quidc en la cAmara de cristvalizacidn, es un miltiplo cde la can-
tidad de sustancia que puede cristaligar désde la unidad de vo-
lumen del 1fgquido en la cémara de cristalizacibn.-

48, - un procedimiento se lin se reivindica en los

la susbancia a cristalizar es potasio que es cristalizadc en
forma de una 55l de una anina aromfAtica secundaris muy nitrada.-
50,- Un procedimientc para la cristalizacidn de po-

tasio desde azua de mar en forma de una sal potdsica de una

- 13 -
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amina aromitica secundaiig muy nitrada, que comprende hacer
fluir el agua de mar hacia arriba y en forma virtualmenite uni-
forme sobre toda la seccibn horizontal de la misma a través de
una zona de cristalizacidn en la cual estd en suspensidén una
cantidad de la sal potdsica a preciritar, siendo la proporcidn
de flujo del agua de mar introducida suficiente para mantener
uns parte sustancial de la sal pdtésica crigstalizada presente
en suspensién, afiadir una sal soluble de una amina aromdtica
secundariavmuy nitrads, continuar'dicho flujo a una zona dz se-.
dimentacidn para efectuar el depbsito de cristeles gue han sido
llevados allf por dicho flujo, devolver dichos cristales depo—
sitados a la parte inferior de la zona de cristalizacidn para
el crecimiento de los crisiales y separar los cristales depo-
sitados en la zona de cristalizacidn de dicha zona de crista-
lizacidn.- .

69.~ Un procedimiento para la cristalizacidn de po-
tacio desde apua Ge mar' en forma de una sal pptésica de una
amina arcmitica secundsris muy nitrada, que comprendé hacer
fluir el agua de mar hacia arriba y esencialmente de mocdo uni-
forme sobre toda la seccién horizontal de la misma a través de
una zona de cristalizacidbn en la cual estd en suspensién una
cantidad de la sal potésica a precipitar, sicado la prceporcidn
de flujo «el agua de mar introducida suficiente para mantener
una parte sustancial de la sal potédsica cristalizada presente
en suspensibn, afiadir una sal soluble de una amina aromética
secundaria nuy nitrada, conivinuar dicho flujo hacia una zona ds

sedimentacibdn para efectuar el depdsito de los cristales gue

- 14 -
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‘?o cristalizado, estando el depbsito de sedimentaciédn provisto
de un rebosadero circular en el borde superior, y de brazos de
rastrillo rotativos qué tienen rascadores dispuestos de tal
modo que barran el precipitado que se ha depositado sobre el
fondo hacia un espacioc anular gque rodea la cémara de cristali-
zacién y desemboca en su parte inferior.-

22.~ Un aparato para la cristalizacién y separacién
en forma concentrada de sustancias ligeramente solubles desde
cantidades relativamente grandes de l{quido.-

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,

ilustrado en los dibujos que se acompafian y para los fines que

‘se han especificado.-

La presente Memoria consta de trece hojas escritas a

miguina por una sola de sus caras.-

Madrid,” 4 SEp.1950

P, A,
Alberto de Elzaburu

BotYPoder
1 A +
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