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DESCRIPCION
Procedimiento para la obtencion de triamidas a partir de amoniaco y amidodicloruros

La invencion se refiere a un procedimiento para la obtenciéon de triamidas a partir de amoniaco y dicloruros de
amida.

De la descripcion y las reivindicaciones, asi como de los ejemplos, se pueden extraer formas de ejecucion
preferentes. Las combinaciones de formas de ejecucion preferentes no abandonan el ambito de la invencion.

Triamidas de &cido tiofosférico, especialmente triamida de acido N-n-butiotiofosférico (NBPT), son inhibidores de
ureasa eficaces, que se aplican en composiciones de fertilizante basadas en urea. Mediante tales inhibidores de
ureasa se puede mejorar la eficiencia de la fertilizacion de urea, ya que se reducen pérdidas a través de la
degradacion de urea en el suelo catalizada por ureasa (Trenkel, M. E., "Controlled-Release and Stabilized Fertilizers
in Agriculture”, IFA 1997, ISBN: 2-9506299-0-3; paginas 30 y siguientes).

En la US 5 770 771 se describe un procedimiento para la obtencion de triamidas de acido hidrocarbilfosférico. En
este procedimiento se mezclan amonio y dicloruro de N-hidrocarbilamonio en una camara de reaccion en una
proporcion de 16 : 1, produciéndose una mezcla de reaccion que contiene triamida de acido hidrocarbiltiofosférico, y
gueda en disolucién en el cloruro aménico formado como producto secundario en el amonio afiadido en gran
exceso. El tiempo de residencia de la mezcla de reaccion en el reactor asciende a 1 hasta 10 minutos. La
separacion del producto de valor se efectia por medio de destilacion.

En la WO 2007/054392 se describe un procedimiento para la separacion de acidos a partir de mezclas de reaccién,
que se emplea para la obtencién de triamidas de acido alquiltiofosférico a partir de amoniaco y dicloruro de
alquiltiofosforilo, un amido-dicloruro. El amoniaco gaseoso se conduce a través de una disolucién de amido-dicloruro
y se hace reaccionar. El tiempo de residencia de la mezcla de reaccion en el reactor asciende a 60 minutos. El
producto de valor se aisla por medio de separacion de fases, se precipita en la fase mediante reduccién de la
temperatura, y se purifica a través de un paso de filtracién.

En la WO 98/31691 se describe un procedimiento para la obtencién de triamidas de hidrocarbiltiofosférico a partir de
amoniaco Y dicloruro de hidrocarbilaminotiofosférico, un amido-dicloruro. En este caso se introduce amoniaco en un
reactor que contiene amino-dicloruro y se hace reaccionar, ascendiendo el tiempo de reaccién de la mezcla de
reaccion en el reactor a 90 minutos. El producto de valor se purifica en un evaporador de capa fina.

La DE 10 2005 053541 da a conocer un procedimiento en el que se hace reaccionar dicloruro de alquiltiofosforilo, a
modo de ejemplo dicloruro de N-n-butiltiofosforilo, con amoniaco en una proporcién molar preferentemente de 2 a 15
moles de amoniaco por mol de cloruro de tiofosforilo para dar el producto deseado alquilo - o triamida de acido
ariltiofosférico, a modo de ejemplo triamida de acido N-n-butiltiofosférico (NBPT), a temperaturas preferentemente
entre -20°C y 50°C.

Se descubrié que en un tiempo de reacciéon mas largo se forman productos de reaccion oligdmeros y polimeros a
partir del producto triamida y el educto amido-dicloruro, que aumentan el peso molecular medio de la mezcla de
reaccion, y reducen la calidad del producto de valor.

Una fraccion elevada de productos secundarios oligémeros dificulta el manejo en el procedimiento y aumenta los
costes de obtencién. Las impurezas apenas se pueden separar dificilmente del producto de valor por destilacion, y
una recristalizacion esta vinculada a un gasto de instalaciones y energético considerable.

Por lo tanto, era tarea de la presente invencion poner a disposicion un procedimiento que reduce la formacién de
productos de reaccién oligémeros y polimeros en la obtencién de triamidas a partir de amoniaco y amido-dicloruro.

Este problema se solucioné mediante un procedimiento para la obtencion de triamidas a partir de amoniaco y amido-
dicloruros, mezclandose los eductos entre si sin remezclado, y haciéndose reaccionar los mismos, caracterizado
porgue la concentracion de amido-dicloruro en el érgano de mezclado se sitdia en cualquier momento por debajo de
un 0,2 (mol/mol) % de la mezcla de reaccion, referido al volumen de la mezcla de reaccion.

En una forma de ejecucion del procedimiento segin la invencion, el tiempo de mezclado de eductos se sitia por
debajo de un segundo.

En una forma de ejecucién del procedimiento segln la invencion, la mezcla de eductos se efectla por medio de
tobera, mezclador rotor-estator, bomba de mezclado de reacciéon, o mezclador de chorro con tobera.
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En otra forma de ejecucion del procedimiento segun la invencién, la mezcla se traslada a un reactor tubular.
En otra forma de ejecucion del procedimiento segun la invencidn, el reactor tubular es un cambiador de calor.

En otra forma de ejecucion del procedimiento segin la invencién, los eductos se enfrian antes del mezclado en tal
medida que no se presenta una reaccion digna de mencién en el 6rgano de mezclado.

En otra forma de ejecucion del procedimiento segin la invencion, el calor de reacciéon se descarga a través de
amoniaco en evaporacion.

En otra forma de ejecucion, la descarga de reaccion del reactor tubular se traslada a una columna, y la triamida se
extrae en la cola de la columna.

En otra forma de ejecucidn, la triamida es una triamida de acido N-alquiltiofosférico.

La obtencion de triamida es conocida en si por el especialista, o es posible segin métodos conocidos en si por el
especialista. También la obtencién de amido-dicloruro requerido para la obtencién de triamidas es conocida en si por
el especialista, o es posible segiin métodos conocidos en si por el especialista. El amido-dicloruro requerido para la
obtencién de la triamida segun la invencién, que se emplea en el procedimiento segun la invenciéon como substancia
de empleo, se puede obtener, a modo de ejemplo, como se describe en la WO 2007/054392, a partir de la reaccién
de tricloruros con al menos una amina primaria o secundaria en un disolvente.

Un disolvente apropiado es, a modo de ejemplo, acetato de etilo. No obstante, también todos los demas disolventes
conocidos, preferentemente polares, como ésteres y cetonas o tetrahidrofurano (THF).

La mezcla de reaccién de esta reaccion contiene amido-dicloruros y se puede emplear directamente en el
procedimiento segun la invencién para la reaccion con amoniaco para dar triamida. Alternativamente, el amido-
dicloruro se puede aislar a partir de la mezcla de reaccién, y emplear purificado para la reaccion con amoniaco. La
mezcla de eductos se efectlia sin remezclado segun la invencidn. En el procedimiento segln la invencion, "mezclado
exento de remezclado” significa que los eductos se mezclan entre si tan rapidamente que durante el proceso de
mezclado no se efectla una reaccion de los eductos digna de mencién, o una reaccién en absoluto. En general
reacciona menos de un 5 (mol/mol) % de amido-dicloruro. También puede reaccionar mas de un 20 (mol/mol) % de
amino-dicloruro. No obstante, preferentemente no mas de un 10 (mol/mol) %.

La concentracion de amido-dicloruro en el érgano de mezclado se sitia habitualmente por debajo de un 0,5
(mol/mol) % de mezcla de reaccién en cualquier momento durante el proceso de mezclado dentro de la operacion
segun la invencion, referido al volumen de la mezcla de reaccion, preferentemente por debajo de un 0,3 (mol/mol) %,
referido al volumen de la mezcla de reaccion. En una forma de ejecucion especialmente preferente, la concentracion
de amido-dicloruro en el 6rgano de mezclado se sitia por debajo de un 0,2 (mol/mol) %, referido al volumen de la
mezcla de reaccién, en cualquier momento durante el proceso de mezclado. En este caso, operacion segin
determinacién significa la operacidn continua excluyendo la puesta en funcionamiento y la interrupcion de la
operacion.

El tiempo de mezclado de los eductos es preferentemente muy corto, y se sitla en el intervalo de segundos. En
general, el tiempo de mezclado se sitla por debajo de cinco segundos, preferentemente por debajo de dos
segundos. En una forma de ejecucién especialmente preferente, el tiempo de mezclado de los eductos en el 6rgano
de mezclado se sitta por debajo de un segundo.

En el presente procedimiento, se entiende por tiempo de mezclado el intervalo de tiempo desde la introduccion de
los eductos en el 6rgano de mezclado hasta el cierre del proceso de mezclado. En este caso, el tiempo de mezclado
se define segun el documento VTB Verfahrenstechnische Berechnungmethoden, parte 4, Stoffvereinigung in fluiden
Phasen, pagina 84, parrafo 3. Es habitual una calidad de mezclado técnica de un 95 %.

La mezcla de amido-dicloruro con amoniaco liquido se efectia habitualmente en un 6rgano de mezclado. La mezcla
se efectla preferentemente con cizallamiento elevado ante el reactor de reaccién. Segun érgano de mezclado
empleado, los eductos se pueden introducir preferentemente en forma liquida, pero también en forma gaseosa. En el
procedimiento segln la invencion, érgano de mezclado significa cualquier depésito o cualquier dispositivo en el que
se mezclan entre si dos o0 mas substancias mediante elementos de insercidn que se encuentran en el érgano de
mezclado, o mediante el impulso que reciben los eductos en la adicién, por ejemplo a través de una tobera. En
dependencia de la medida de la carga de reaccion se pueden emplear diferentes 6rganos de mezclado. A escalas
de laboratorio mas reducidas, para el especialista son empleables 6rganos de mezclado conocidos en si, como
agitadores, por ejemplo agitadores de hélice, agitadores de disco, agitadores de vigas cruzadas o agitadores de
paleta plana transversal con un alto indice de revoluciones. En una forma de ejecucion preferente se emplean
agitadores de paleta plana transversal con un indice de revoluciones de 500 a 1000 rpm, preferentemente 600 a 900

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

ES 2388710 T3

rpm, en especial preferentemente 750 a 850 rpm. El indice de revoluciones del agitador de paleta plana transversal,
a modo de ejemplo 800 rpm, es suficiente para conseguir tiempos de mezclado cortos segun la invencion. A escalas
mayores, en una forma preferente de ejecucion, el 6rgano de mezclado es una tobera, un mezclador rotor-estator,
una bomba de mezclado de reaccion o un mezclador de chorro con tobera. El érgano de mezclado es
preferentemente una tobera o un mezclador de chorro con tobera. En una forma de ejecucion especialmente
preferente, el 6rgano de mezclado es una tobera. Se describen formas de ejecucién preferentes, pero no limitantes,
en VTB Verfahrenstechnische Berechnungsmethoden, parte 4, Stoffvereinigung in fluiden Phasen, secciéon 3.5y 3.6.

Para el enfriamiento de la mezcla de reaccion se puede emplear amoniaco en exceso, de modo que tras el
mezclado se evapora una parte de amoniaco (refrigeracién por evaporacion).

Amido-dicloruro y amoniaco se afiaden al érgano de mezclado normalmente en una proporcién molar de 2 a 25
moles de amoniaco por mol de amido-dicloruro. Preferentemente se afiaden al 6rgano de mezclado mas de 2 moles
de amoniaco por mol de amido-dicloruro. De modo mas preferente se afiaden al 6rgano de mezclado 16 o menos de
16 moles, pero mas de 2 moles de amoniaco por mol de amido-dicloruro. De modo especialmente preferente se
afaden al érgano de mezclado 2 a 15, de modo muy especialmente preferente 3 a 10 moles de amoniaco por mol
de amido-dicloruro. Es especialmente preferente una proporcion molar de 4 a 6 moles de amoniaco por mol de
amido-dicloruro.

En una forma de ejecucion preferente, los eductos se enfrian antes del comienzo del mezclado en tal medida que
antes del final del tiempo de mezclado no se efectia una reaccion digna de mencién. A tal efecto, los eductos se
enfrian a menos de 10°C, preferentemente menos de 5°C, de modo especialmente preferente menos de 1°C. En una
forma de ejecucion especialmente preferente, los eductos se enfrian a menos de 0°C.

Tras mezclado exento de remezclado en el érgano de mezcla, la reaccion de los eductos se efectlia en general en
un reactor. En una forma de ejecucion preferente, el reactor es un reactor tubular o un reactor de columna de
burbujas con circulacion en bucles. En una forma de ejecucion especialmente preferente, el reactor es un reactor
tubular. Ya que la reaccién de amido-dicloruros y amoniaco es fuertemente exotérmica, de modo especialmente
preferente se emplea un reactor tubular que es un cambiador de calor.

La temperatura de la reaccién en el reactor tubular se mantiene a temperaturas habituales para esta reaccion. Esta
se sitlla preferentemente de -30°C a 50°C, preferentemente de -10°C a 10°C, de modo especialmente preferente de
-5°C a 8°C.

La descarga de reaccion del reactor tubular se traslada en general a un dispositivo en el que se separa el producto
de valor de amoniaco. En el caso del dispositivo se trata preferentemente de una columna en cuya cola se extrae el
producto de valor.

Todos los pasos de procedimiento pueden tener lugar sin presién o también bajo presion. En la puesta en practica
de los pasos de procedimiento bajo presion, la sobrepresién se sitla preferentemente en menos de 50 bar,
preferentemente menos de 10 bar.

La puesta en practica de la reaccion se puede llevar a cabo de manera discontinua o continua.

El amoniaco separado del proceso se puede devolver de nuevo al procedimiento de modo conocido por el
especialista.

En una forma de ejecucion preferente, con el procedimiento descrito anteriormente se obtienen triamidas de acido N-
alquiltiofosférico. En un procedimiento especialmente preferente se obtiene triamida de acido N-n-butiltiofosférico
(NBPT) y triamida de acido N-propiltiofosférico, o una mezcla de los mismos.

Las triamidas de acido tiofosférico, especialmente triamida de acido N-n-butiltiofosférico (NBPT), son inhibidores de
ureasa eficaces, que se aplican en composiciones fertilizantes basadas en urea. Mediante inhibidores de ureasa se
puede mejorar la eficiencia de fertilizacion de urea, ya que se reducen pérdidas debidas a la degradacion de urea en
el suelo, catalizada por ureasa (Trenkel, M. E., "Controlled-Release and Stabilized Fertilizers in Agriculture”, IFA
1997, ISBN: 2-9506299-0-3).

Las triamidas de acido tiofosforico obtenidas segun la invencion se emplean habitualmente como adicion a
fertilizantes minerales y/u organico-minerales que contienen urea.

Como es sabido, las triamidas de acido tiofosforico se hidrolizan con relativa facilidad para dar las correspondientes
triamidas de acido fosférico. En presencia de humedad, las triamidas de acido tiofosforico y sus correspondientes
triamidas de acido fosférico se presentan generalmente en mezcla entre si. Por lo tanto, el concepto "triamida de
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acido fosférico" en el ambito de esta invencion designa tanto las triamidas de acido tiofosférico puras, como también
sus mezclas con las correspondientes triamidas de acido fosférico.

En este caso, la reaccion segun la invencion de tricloruro de acido tiofosférico con al menos una amina y amoniaco
en un disolvente inerte en un disolvente inerte con ayuda de al menos una base, que forma una sal de hidrocloruro
con cloruro de hidrégeno, para la obtenciéon de triamidas de acido tiofosférico, se efectia preferentemente en las
siguientes proporciones molares:

en una forma de ejecucion ventajosa se emplea 1 mol de amina aproximadamente por mol de cloruro de tiofosforilo.
La amina se emplea preferentemente en una proporciéon molar de 0,9 a 1,1 moles por mol de cloruro de tiofosforilo,
de modo especialmente preferente de 0,95 a 1,05 moles de amina por mol de tricloruro de acido tiofosforico.

La base auxiliar empleada se puede recuperar facilmente, de modo ventajoso mediante neutralizacién con una base
mas fuerte. La sal basica de la base mas fuerte se puede recuperar mediante extraccion a través de separacion de
fases con amoniaco (US 5 770 771).

La descarga de reaccion se puede liberar de disolvente, base auxiliar y restos eventuales de amoniaco mediante
destilacion, y secar a continuacion, a modo de ejemplo en vacio a temperaturas menores que 95°C, preferentemente
menores que 75°C, de modo especialmente preferente menores que 65°C. Para el secado subsiguiente del producto
es también posible emplear un evaporador de capa fina, que se acciona en vacio a unos 90°C preferentemente.

La invencion se explica mas detalladamente en los siguientes ejemplos de ejecucién, pero sin efectuar de este modo
una correspondiente limitacién.

Ejemplos

Los ensayos llevados a cabo en la caldera por cargas se realizaron con diferentes tiempos de mezclado, con 10 y 23
moles de NHs/mol de PSCls. Los rendimientos alcanzados en los ejemplos 1 y 2 segln la invencion se sitian por
encima de los conocidos por el estado de la técnica, a modo de ejemplo los del documento US 5 770 771, de un
92,4 %.

El tiempo de mezclado de los ensayos se calculd6 mediante un método conocido por el especialista
(Mischzeitcharakteristik, Stie3, Mechanische Verfahrenstechnik, tomo 1, paginas 232 y siguientes; mezclado y
agitacion, Grundlagen und moderne Verfahren fir die Praxis, Baden-Baden, 1998, paginas 43-49) y Computational
Fluid Dynamics (CFD) Methoden.

Ejemplo 1

Substancias de empleo:

56,25 g de acetato de etilo

2541¢g de PSCls 0,15 moles
Reaccion:

18,759 de acetato de etilo

23,64 ¢ de tripropilamina (TPA) 0,165 moles

7,779 de n-butilamina 0,106 moles

2,79 de n-propilamina 0,046 moles

209 de acetato de etilo 1,5 moles

Sintesis de dicloruro

Se dispusieron 56,25 g de acetato de etilo con 25,41 g de cloruro de tiofosforilo. La suspension de dicloruro se
obtuvo después bajo adicién de 23,64 g de tripropilamina, 7,77 g de n-butilamina y 2,7 g de n-propilamina.

Sintesis de triamida de acido tiofosférico
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En una instalacion de presion enfriada a -20 grados se dispusieron 25,5 g de amoniaco liquido bajo 4 bar de presién.
En este depdsito se introdujeron 5 g de acetato de etilo (EE) por medio de una bomba. Bajo agitacion (6érgano de
mezclado: agitador de paleta plana transversal, n = 800 min-1) se afiadieron 132,6 g de suspension de dicloruro por
medio de una bomba de émbolo oscilante, no ascendiendo la temperatura en el recipiente de reaccién por encima
de 0°C mediante enfriamiento. Después de trasladar la suspension de dicloruro al recipiente de reaccion se
bombearon otros 15 g de EE en el recipiente de reaccion.

El tiempo de mezclado de los eductos en esta carga con este 6rgano de mezclado ascendia a 3 s.

Por medio de HPLC se determiné el rendimiento de reaccion en un 68,3 % de NBPT, un 254 % de NPPT,
conjuntamente un 93,7 % de producto de valor.

Ejemplo 2

Substancias de empleo

56,25 g de acetato de etilo

25419 de PSCls 0,15 moles
Reaccion:

18,759 de acetato de etilo

23,64 g de tripropilamina (TPA) 0,165 moles

7,779 de n-butilamina 0,106 moles

279 de n-propilamina 0,046 moles

51,19 de NH3 3,0 moles

209 de acetato de etilo 1,5 moles

Sintesis de dicloruro

Se dispusieron 56,25 g de acetato de etilo con 25,41 g de cloruro de tiofosforilo. La suspension de dicloruro se
obtuvo después bajo adicioén de 23,64 g de tripropilamina, 7,77 g de n-butilamina y 2,7 g de n-propilamina.

Sintesis de triamida de acido tiofosférico

Se enfrié una instalacién de presién a -20 grados. Se dispuso 51,1 g de amoniaco en esta instalacidon de presién a
través de una balanza, la presién ascendia a 4 bar. Se puso en funcionamiento una bomba conectada con 5 g de
EE. Bajo agitacion (6rgano de mezclado: agitador de paleta plana transversal, n = 800 min-1) se afadieron 133,5 g
de suspension de dicloruro por medio de una bomba de émbolo oscilante. Mediante enfriamiento, la temperatura en
el recipiente de reaccién no sobrepas6 0°C. Tras adicion completa de la suspension de dicloruro se afiadieron 15 g
de EE a la carga. El tiempo de adicion ascendia a 43 min, la temperatura en el recipiente de reaccion se situaba
entre -10,3y 0°C.

El tiempo de mezclado de los eductos en esta carga con este érgano de mezclado ascendia a 3 s.

Por medio de HPLC se determind el rendimiento de la reaccién en un 70,5 % de NBPT, un 25,9 % de NPPT,
conjuntamente un 96,4 % de producto de valor.

Ejemplo 3 - ejemplo comparativo
Substancias de empleo
Depésito:

56,25 g de acetato de etilo
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254149 de PSCls; 0,15 moles
Reaccion:

18,759 de acetato de etilo

23,64 ¢ de tripropilamina (TPA) 0,165 moles

7,779 de n-butilamina 0,106 moles

2,79 de n-propilamina 0,046 moles

255¢g de NH3 1,5 moles

20¢9 de acetato de etilo 1,5 moles

Sintesis de dicloruro

Se dispusieron 56,25 g de acetato de etilo con 25,41 g de cloruro de tiofosforilo. La suspension de dicloruro se
obtuvo después bajo adicioén de 23,64 g de tripropilamina, 7,77 g de n-butilamina y 2,7 g de n-propilamina.

Sintesis de triamida de acido tiofosférico

Se enfrié una instalacion de presion a -20 grados. Se dispuso 25,5 g de amoniaco en esta instalacion de presion a
través de una balanza, la presiéon ascendia a 4 bar. Se puso en funcionamiento una bomba conectada con 5 g de
EE. Bajo agitacion (6rgano de mezclado: agitador de paleta plana transversal, n = 100 min-1) se afiadieron 133,6 g
de suspension de dicloruro por medio de una bomba de émbolo oscilante. Mediante enfriamiento, la temperatura en
el recipiente de reaccién no sobrepasé 0°C. Tras adicion completa de la suspensién de dicloruro se afadieron otros
15 g de EE a la carga. El tiempo de mezclado de los eductos en esta carga con este 6rgano de mezclado ascendia a
35s.

Por medio de HPLC se determind el rendimiento de la reacciéon en un 60,6 % de NBPT, un 24,5 % de NPPT,
conjuntamente un 85,1 % de producto de valor.

Ejemplo 4

Se mezclan entre si 275,14 kg/h de una mezcla (0°C) de dicloruro (63,0 kg/h), tripropilamina (4,4 kg/h), hidrocloruro
de tripropilamina (55 kg/h) y acetato de etilo (152,43 kg/h) con 107,3 kg/h de amoniaco liquido (0°C) en una tobera
de mezclado con un tiempo de mezclado de < 0,1 s. La mezcla se efectia con fuerte cizallamiento y bajo un
descenso de presion elevado.

El producto de mezcla se alimenta a un reactor tubular portador de presion. La mezcla de productos se elabora por
destilacion en condiciones térmicas suaves, a bajas presiones. Se producen 49,07 kg/h de triamida de &acido
tiofosforico (NBPT) en la salida de la etapa de reaccion.
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REIVINDICACIONES

1.- Procedimiento para la obtencién de triamidas a partir de amoniaco y amido-dicloruros, caracterizado porque los
eductos se mezclan entre si sin remezclado y se hacen reaccionar, y la concentracion de amido-dicloruro en el
o6rgano de mezclado se sitia en cualquier momento por debajo de un 0,2 (mol/mol) % de mezcla de reaccion,
referido al volumen de la mezcla de reaccion.

2.- Procedimiento seguln la reivindicacion 1, caracterizado porque el tiempo de mezclado de los eductos se sitta por
debajo de un segundo.

3.- Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 2, caracterizado porque la mezcla de eductos se efectla
por medio de tobera, mezclador rotor-estator, bomba de mezcla de reaccién o mezclador de chorro con tobera.

4.- Procedimiento segun la reivindicacion 3, caracterizado porque la mezcla se traslada a un reactor tubular.
5.- Procedimiento segun la reivindicacion 4, caracterizado porque el reactor tubular es un cambiador de calor.

6.- Procedimiento segun la reivindicacién 4 o 5, caracterizado porque los eductos se enfrian a menos de 0°C antes
del mezclado.

7.- Procedimiento segin una de las reivindicaciones 4 o 5, caracterizado porque en el reactor tubular se descarga el
calor de reaccion por medio de amoniaco en evaporacion.

8.- Procedimiento segun la reivindicacion 4 o 5, caracterizado porque la descarga de reaccion del reactor tubular se
traslada a una columna.

9.- Procedimiento segun la reivindicacién 7, caracterizado porque la triamida se extrae en la cola de la columna.

10.- Procedimiento segun la reivindicacion 8, caracterizado porque la triamida es triamida de acido N-
alquiltiofosférico.
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