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“PROCESSO PARA A PREPARACAO DE TRIAMIDAS A PARTIR DE
AMONIA E DICLORETO DE ALQUILAMINOTIOFOSFORILA”

[1] A invenc¢do refere-se a um processo para a preparacdo de
triamidas a partir de amOnia e amidodicloretos.

[2] As realizagoes preferidas podem ser encontradas na descricao,
nas reivindicagOes, € nos exemplos. As combinacgdes de realizacdes preferidas
nao vao além do escopo da invengao.

[3] As triamidas tiofosféricas, especificamente a triamida N-n-
butilfosférica (NBPT), sdo inibidores efetivos da urease que sao utilizados em
composicdes de fertilizantes com base em uréia. O uso de tais inibidores de
urease pode melhorar a eficicia da fertilizagcdo com uréia, porque as perdas
causadas pela degradacdo catalisada pela urease da uréia no solo, sdo
reduzidas (Trenkel, M. E., "Controlled Release and Stabilized Fertilizers in
Agriculture”, IFA 1997, ISBN: 2-9506299-0-3; p. 30 et seq.).

4] A US 5.770.771 descreve um processo para preparagao de
triamidas  hidrocarbiltiofosféricas. Neste processo, aménia e N-
hidrocarbilaméniotiofosforil dicloreto s3o misturados em uma camara de
reacdo em uma propor¢do de 16:1, produzindo uma mistura da reacao
constituida pela triamida hidrocarbiltiofosférica, € na qual o co-produto de
cloreto de amdnio formado é mantido em solucio na amoénia que foi
adicionada com um grande excesso. O tempo de residéncia da mistura da
reacdo no reator € de 1 a 10 minutos. O produto de interesse € separado por
intermédio de destilagdo.

[5] A WO 2007/054392 descreve um processo para a separacao de
dcidos de misturas de reagdo, cujo processo € utilizado para a preparacao de
triamidas alquiltiofosféricas a partir de amoénia e dicloreto de
alquiltiofosforila, um dicloreto de amido. A amdnia gasosa ¢ passada através
de uma solu¢do de dicloreto de amido e € reagida. O tempo de residéncia da

mistura da reagcao no reator é de 60 minutos. O produto de interesse € isolado
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por intermédio de uma separacio de fase, € precipitado na fase reduzindo-se a
temperatura, e € purificado através de uma etapa de filtracao.

[6] A WO 98/31691 descreve um processo para a preparacdo de
triamidas hidrocarbiltiofosféricas a partir de aménia e dicloreto de
hidrocarbilaminotiofosforila, um dicloreto de amido. Aqui, a aménia é
colocada dentro de um reator contendo o dicloreto de amido e € reagida, o
tempo de residéncia da mistura da reacdo no reator sendo de 90 minutos. O
produto de interesse € purificado em um evaporador de filme fino.

[7] Descobriu-se que um tempo de reagdo prolongado gera
produtos da reacdo diméricos, oligoméricos e poliméricos, do produto de
triamida e do material inicial de dicloreto de amido, que aumenta a massa
molar média da mistura da reacdo e afeta adversamente a qualidade do
produto de interesse.

[8] Uma propor¢cdo aumentada dos co-produtos faz com que o
manuseio seja mais dificil durante o processo e que eleva os custos de
producdo. As impurezas sdo dificeis de serem separadas do produto de
interesse por intermédio de destilacdo, e a recristalizacdo demanda
considerdvel dispéndio em termos de aparelhos e energia.

[9] Era, portanto, um objetivo da invencdo atual apresentar um
processo que reduzisse a formacao de produtos oligoméricos e poliméricos da
reacdo na preparagao de triamidas a partir de amodnia e dicloreto de amido.
[10] Este objetivo foi alcancado através de um processo para a
preparacdo de triamidas a partir de amodnia e dicloreto de amido, onde os
materiais iniciais sdo misturados uns com os outros, € sdo reagidos, de uma
forma que € livre do retromistura, onde a concentragdo do dicloreto de amido
no dispositivo de mistura estd sempre abaixo de 0,2 % (mol/mol) da mistura
da reacdo, com base no volume da mistura da reacao.

[11] Em uma realizagdo do processo de acordo com a inveng¢ao, o

tempo de mistura dos materiais iniciais € menor do que um segundo.
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[12] Em uma realizagdo do processo de acordo com a invengao, a
mistura dos materiais iniciais € executada por intermédio de um bocal, um
misturador rotor-estator, uma bomba de mistura da reacdo ou misturador a
jato equipado com bocal.

[13] Em uma outra realizacdo do processo de acordo com a
invencao, a mistura € transferida para dentro de um reator de tubo.

[14] Em uma outra realizacdo do processo de acordo com a
invencao, o reator de tubo € um trocador de calor.

[15] Em uma outra realizagdo do processo de acordo com a
invencao, os materiais iniciais sdo resfriados antes de serem misturados, de tal
forma que ndo ocorre nenhuma reacao substancial no dispositivo de mistura.
[16] Em uma outra realizacdo do processo de acordo com a
invencao, o calor da reacdo € dissipado através da evaporagcao da amonia.

[17] Em uma outra realizagdo, a descarga da reacdo do reator de

tubo € transferida para dentro de uma coluna e a triamida € extraida no fundo

da coluna.

[18] Em uma outra realizagdo, a triamida é uma triamida N-
alquiltiofosférica.

[19] A preparacdo de triamidas € conhecida por si prépria, por uma

pessoa adestrada na arte, ou € possivel através de métodos conhecidos por si
proprios, por uma pessoa adestrada na arte. A preparacdo do dicloreto de
amido requerido para a preparacdo de triamidas € conhecido por si préprio,
por uma pessoa adestrada na arte, ou é possivel através de métodos
conhecidos por si préprios, por uma pessoa adestrada na arte. O dicloreto de
amido que é requerido para a preparacdo da triamida de acordo com a
invencdo, € que € usado como material inicial no processo de acordo com a
invencdo, pode ser preparado, por exemplo, conforme descrito na WO
2007/054392, da reagdo de tricloretos com pelo menos uma amina priméria

ou secundaria em um solvente.
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[20] Um exemplo de um solvente adequado € o acetato de etila. No
entanto, todos os outros conhecidos, de preferéncia, solventes polares, tais
como ésteres e cetonas de tetra-hidrofuran (THF) também sao adequados.

[21] A mistura da reacdo desta reacdo é constituida por dicloretos
de amido e pode ser utilizada diretamente no processo e de acordo com a
invencdo, para a reacdo com amoOnia para produzir triamida.
Alternativamente, o dicloreto de amido pode ser isolado da mistura da reacao
e pode ser usado na forma purificada, para a reacdo com amoénia.

[22] De acordo com a invengcdo, os materiais 1niciais sao
misturados de uma forma livre do retorno da mistura. No processo de acordo
com a invencao, "mistura de uma forma livre do retorno da mistura" significa
que os materiais iniciais sdo misturados um com o outro, suficientemente
rapidamente, de forma que durante o processo de mistura ndo acontece
nenhuma reacdo substancial dos materiais iniciais, ou nenhuma reacdo. Em
geral, sdo reagidos menos de 5 % (mol/mol) do dicloreto de amido. E também
possivel que mais de 20 % (mol/mol) do dicloreto de amido reaja. Mais de
preferéncia, ndo mais do que 10 % (mol, mol).

[23] A concentrac¢do do dicloreto de amido durante o processo de
mistura no dispositivo de mistura é usualmente, quando a operagdo ¢é
executada conforme o desejado, todo o tempo, abaixo de 0,5 % (mol/mol) da
mistura da reagdo, com base no volume da mistura da reacdo, de preferéncia,
inferior a 0,3 % (mol/mol), com base no volume da mistura da reagdo. Em
uma realizacio especialmente preferida, a concentragio do dicloreto de amido
no dispositivo de mistura durante o processo de mistura, durante todo o
tempo, € abaixo de 0,2 % (mol/mol), com base no volume da mistura da
reacao.

[24] A operacao conforme o pretendido significa, no contexto atual,
a operagao continua, com a exclusao da partida e parada da operacao.

[25] O tempo de mistura dos materiais iniciais, de preferéncia, é
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muito curto e estd na segunda faixa. Em geral, o tempo de mistura ¢ menor do
que 5 segundos, de preferéncia, menor do que 2 segundos. Em uma realizacao
especialmente preferida, o tempo de mistura dos materiais iniciais no
dispositivo de mistura é menor do que 1 segundo.

[26] Tempo de mistura significa, no processo atual, o intervalo de
tempo decorrido entre a introducdo dos materiais iniciais dentro do
dispositivo de mistura até que o processo de mistura termine. O tempo aqui €
conforme definido na  publicacio @ VTB  Verfahrenstechnische
Berechungsmethoden [ Método de cilculo de engenharia de processo], parte
4, Stoffvereinigung in fluiden Phasen [Combinacdo de substiancias em fase
fluida], pag. 84, secdo 3. E usual uma qualidade de mistura técnica de 95%.
[27] A mistura do dicloreto de amido com amonia liquida
usualmente é executada em um dispositivo de mistura. A mistura, de
preferéncia, é executada em uma alta tracdo, a montante do reator de reagao.
Dependendo do dispositivo de mistura utilizado, os materiais iniciais poderao
ser introduzidos, de preferéncia, na forma liquida, mas também na forma
gasosa. No processo de acordo com a invengdo, o dispositivo de mistura
significa qualquer recipiente ou qualquer dispositivo no qual duas ou mais
substancias se misturam uma com a outra, como resultado dos elementos
incorporados dentro do dispositivo de mistura ou como resultado da pulsacao
que os materiais iniciais recebem quando sdo introduzidos, por exemplo,
através de um bocal. Dependendo da escala da batelada de reacao, podera ser
utilizada uma variedade de dispositivos de mistura. No caso de escalas de
laboratério muito pequenas, uma pessoa adestrada na arte pode utilizar
dispositivos de mistura conhecidos por si préprios, tais como agitadores,
como por exemplo, agitadores de hélice, agitadores de disco, agitadores de
barras cruzadas, ou agitadores de lamina inclinada com uma alta velocidade.
Em uma realizacdo preferida, sdo utilizados os agitadores de 1amina inclinada

com uma velocidade de 500 a 1000rpm, de preferéncia, 600 a 900 rpm, de
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preferéncia especialmente,750 a 850 rpm. A velocidade de um agitador de
lamina inclinada, por exemplo, 800 rpm, € suficiente para atingir os tempos
curtos da mistura da inven¢do. Em uma escala maior, o dispositivo de
mistura, em uma realizacdo preferida, ¢ um bocal, um misturador rotor-
estator, uma bomba de mistura da reacdo ou um misturador a jato equipado
com bocal. O dispositivo de mistura, de preferéncia, € um bocal ou um
misturador a jato equipado com um bocal. Em uma realizacdo especialmente
preferida, o dispositivo de mistura € um bocal. De preferéncia, mas nao sendo
limitantes, as realizacbes sdo descritas em VTB Verfahrenstechnische
Berechungsmethoden, parte 4, Stoffvereinigung in fluiden Phasen, sessdes 3.5
e 3.6.

[28] Para resfriar a mistura da reacdo, pode-se utilizar am6nia em
excesso, de forma que parte da amodnia se evapore apds a mistura
(resfriamento evaporativo).

[29] Usualmente, o dicloreto de amido e a amdnia sdo colocados no
dispositivo de mistura com uma relagdo molar de 2 a 25 mols de amo6nia por
mol de dicloreto de amido. De preferéncia, sdo colocados no dispositivo de
mistura mais de 2 moles de aménia por mol de dicloreto de amido. Mais de
preferéncia, sdo colocados no dispositivo de mistura,16 ou menos de 16 mols,
mas mais de 2 mols de amo6nia por mol de dicloreto de amido. Especialmente,
de preferéncia, sdo colocados no dispositivo de mistura de 2 a 15, muito
especialmente, de preferéncia, 3 a 10 mols de amé6nia por mol de dicloreto de
amido. E especialmente preferida uma relagdo molar de 4 a 6 mols de amdnia
por mol de dicloreto de amido.

[30] Em uma realizacdo preferida, os materiais iniciais sao
resfriados antes do inicio da mistura, de tal forma que nf3o aconteca nenhuma
reacdo substancial antes do tempo de mistura ser finalizado. Para este fim, os
materiais iniciais sao resfriados abaixo de 10 °C, de preferéncia, abaixo de 5

°C, especialmente de preferéncia, abaixo de 1 °C. Em uma realizacio



7/13

especialmente preferida, os materiais iniciais sao resfriados abaixo de 0 °C.
[31] Depois da mistura no dispositivo de mistura em uma forma
livre do retromistura, os materiais iniciais geralmente sdo reagidos em um
reator. Em uma realizagdo preferida, o reator ¢ um reator de tubo ou uma
coluna de borbulhar do tipo de recirculagio. Em uma realizacdo
especialmente preferida, o reator ¢ um reator de tubo. Como a reacdo de
dicloreto de amido e amonia € altamente exotérmica, € especialmente
preferivel utilizar-se um reator de tubo que seja um trocador de calor.

[32] A temperatura da reacdo no reator de tubo é mantida em
temperaturas que sdo convencionais para esta reacdo. Ela, de preferéncia, é de
-30 °C a 50 °C, de preferéncia, de -10 °C a 10 °C, especialmente de
preferéncia, -5 °C a 8 °C.

[33] A descarga da reacdo do reator de tubo, geralmente &
transferida para dentro de um dispositivo no qual o produto de interesse é
separado da amoénia. De preferéncia, o dispositivo toma a forma de uma
coluna, no fundo da qual é retirado o produto de interesse.

[34] Todas as etapas de processo podem ser executadas sem
pressao ou sob pressao. Quando se executa as etapas de processo sob pressao,
a pressao superatmosférica, de preferéncia, € menor do que 50 bar (5000 kPa),
de preferéncia, menor do que 10 bar (1000 kPa).

[35] A reacdo pode ser executada em batelada ou continuamente.
[36] A amoénia separada do processo pode ser recirculada para o
processo de uma forma conhecida pelo trabalhador adestrado.

[37] Em uma realizacdo preferida, o processo descrito acima é
utilizado para preparar triamidas N-alquiltiofosféricas. Em um processo
especialmente preferido, € produzida a triamida N-n-butiltiofosféricas
(NBPT) e a triamida N-propil- tiofosférica, ou uma mistura das mesmas.

[38] As triamidas tiofosféricas, especificamente, a triamida N-n

butiltiofosférica (NBPT), sdo inibidores efetivos de urease que sao utilizados
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em composi¢oes de fertilizante com base em uréia. Tais inibidores de urease
podem melhorar a eficiéncia da fertilizacdo com uréia, porque as perdas
devidas a degradacdo catalisada pela urease de uréia no solo sao reduzidas.
(Trenkel, M. E., "Controlled-Release and Stabilized Fertilizers in
Agriculture”, IFA 1997, ISBN: 2-9506299-0-3).

[39] Por exemplo, as triamidas tiofosféricas preparadas de acordo
com a inveng¢do sdo utilizadas como aditivos para fertilizantes minerais e/ou
minerais organicos constituidos por uréia.

[40] E conhecido que as triamidas tiofosféricas sdo hidrolizadas
relativamente rapidamente para produzirem as triamidas fosféricas
correspondentes. Na presenca de umidade, as triamidas tiofosféricas e as
triamidas fosféricas correspondentes estdo, como regra, presentes na forma de
uma mistura, uma com a outra. Dentro do escopo da invenc¢ao atual, o termo
"triamida tiofosférica" refere-se portanto, ndo somente as triamidas
tiofosféricas puras, mas também as suas misturas com as triamidas fosféricas
correspondentes.

[41] A reacdo de acordo com a inveng¢do do tricloreto tiofosférico
com pelo menos uma amina e am6nia em um solvente inerte com a ajuda pelo
menos de uma base que forma um sal de cloridrato com o cloreto de
hidrogénio para a preparacdo de triamidas tiofosféricas, de preferéncia, é
executada nas seguintes relacdes molares:

[42] Em uma realizagdo vantajosa, um mol de amina ¢é utilizado
aproximadamente por mol de cloreto de tiofosforila. A amina, de preferéncia,
¢ utilizada com uma relacdo molar de 0,9 a 1,1 mol por mol de cloreto de
tiofosforila, especialmente, de preferéncia, de 0,95 a 1,05 mols de amina por
mol de tricloreto tiofosférico.

[43] A base auxiliar utilizada pode ser rapidamente recuperada,
vantajosamente através de neutralizacio com uma base mais forte. O sal da

base da base mais forte pode ser recuperado por intermédio de extracdo ou
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através de separagao de fase com amoénia (US 5.770.771).

[44] A descarga da reac@o pode ser separada do solvente, da base
auxiliar e de qualquer amodnia residual, através de destilacdo, e pode
posteriormente ser secada, por exemplo, a vicuo em temperaturas menores do
que 95 °C, de preferéncia, menores do que 75 °C, especialmente de
preferéncia, menores do que 65 °C. Para secar ainda mais o produto, é
também possivel utilizar-se um evaporador de filme fino que é operado a
vacuo, aproximadamente, de preferéncia, a 90 °C.

[45] A invencdo € ilustrada em maiores detalhes através dos

exemplos de uso que se seguem,; isto, no entanto, nao constitui uma limitacdo

correspondente.
Exemplos
[46] As experiéncias, que foram executadas em um reator de

batelada, foram executadas com tempos de mistura diferentes, utilizando-se
10 e 20 mols de NHis/mol de PSCls. Os rendimentos obtidos nos exemplos 1 e
2 de acordo com a inven¢ao excedem aqueles conhecidos da arte anterior, por
exemplo, aqueles da publicacdo US 5.770.771, que atingia a 92,4%.
[47] O tempo de mistura das experiéncias foi calculado utilizando-
se um método conhecido por uma pessoa adestrada na arte
(Mischzeicharakteristik [ caracteristicas de tempos de mistura], Stief,
Mechanische Verfahrenstechnik [ engenharia mecanica de processo], volume
1, p. 1232 et seq.; Mischen und Riihren, Grundlagen und moderne Verfahren
fiir die Praxis [ mistura e agitacdo, basicos e processos modernos para
pratica], Baden-Baden, 1998, p. 43 - 49) e métodos de computacdo de
dindmica de fluidos (CFD).
Exemplo 1

56,25 g de acetato de etila

25,41 g de PSCl; 0,15 mols
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Reacdo:

18,75 g de acetato de etila

23,64 g de tripropilamina (TPA) 0,165 mols
7,77 g de n-butilamina 0,106 mols
2,7 g de n-propilamina 0,046 mols
25,5 g de NH; 1,5 mols
20 g de acetato de etila

Sintese de dicloreto:

[48] 56,25 g de acetato de etila foram colocados dentro de um vaso
de reacdo juntamente com 25,41 g de cloreto de tiofosforila. Entdo, a
suspensdo de dicloreto foi preparada adicionando-se 23,64 g de
tripropilamina, 7,77 g de n- butilamina e 2,7 g de n-propilamina.

Sintese da triamida tiofosforica:

[49] Um aparelho sob pressdo que foi resfriado a - 20 °C foi
carregado com 25,5 g de aménia liquida sob uma pressao de 4 bar (400 kPa).
Utilizando-se uma bomba, foram introduzidos no mesmo 5 g de acetato de
etila (EA). Utilizando-se uma bomba rotativa de pistdo, foram adicionados
132,6 g de suspensdo de dicloreto, com agitacdo (dispositivo de mistura:
agitador de ldmina inclinada, n=800 min!), durante cujo processo a
temperatura no vaso de reacdo nio se elevou acima de 0 °C devido ao
resfriamento. Depois que a suspensao de dicloreto foi transferida para dentro
do vaso de reacdo, foram bombeados para dentro do vaso de reacdo mais 15 g
de EA.

[50] O tempo de mistura dos materiais iniciais nesta batelada,
utilizando-se o dispositivo de mistura, era de 3 segundos.

[51] O rendimento da reacdo foi determinado por intermédio de
HPLC e totalizou 68,3% de NBPT e 25,4% de NPPT, um total de 93,7% do
produto de interesse.

Exemplo 2
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56,25 g de acetato de etila
25,41 g de PSCl; 0,15 mols
Reacao:

18,75 g de acetato de etila

23,64 g de tripropilamina (TPA) 0,165 mols
7,77 g de n-butilamina 0,106 mols
2,7 g de n-propilamina 0,046 mols
51,1 g de NH; 3,0 mols
20 g de acetato de etila

Sintese do dicloreto:

[52] 56,25 g de acetato de etila foram colocados dentro de um vaso
de reacdo juntamente com 25,41 g de cloreto de tiofosforila. Entdo, a
suspensdao de dicloreto foi preparada adicionando-se 23,64 g de
tripropilamina, 7,77 g de n- butilamina e 2,7 g de n-propilamina.

Sintese da triamida tiofosforica:

[53] Um aparelho sob pressao foi resfriado a -20 °C. Este aparelho
pressurizado foi carregado, através de uma balanga, com 51,1 g de amonia, a
pressdo atingindo a 4 bar (400 kPa). Foi dada a partida a uma bomba
conectada com 5 g de EA. Utilizando-se uma bomba rotativa de pistdo, foram
adicionados 133,5 g de suspensdo de dicloreto com agitacao (dispositivo de
mistura: agitador de 1idmina inclinada, n= 800 min!). A temperatura no vaso
de reacdo ndo se elevou acima de 0 °C como resultado do resfriamento.
Depois de ter sido adicionada toda a suspensdo de dicloreto, foram
adicionados a mistura 15 g adicionais de EA. O tempo de adicao totalizou 43
minutos, a temperatura no vaso da reacio sendo entdo de -10,3 ¢ O °C.

[54] O tempo de mistura dos materiais iniciais nesta batelada,
utilizando-se este dispositivo de mistura, era de 3 segundos.

[55] O rendimento da reacdo foi determinado por intermédio de
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HPLC e totalizou 70,5% de NBPT e 25,9% de NPPT, um total de 96,4% do
produto de interesse.
Exemplo 3 - Exemplo comparativo

56,25 g de acetato de etila

25,41 g de PSCl; 0,15 mols

Reacao:

18,75 g de acetato de etila

23,64 g de tripropilamina (TPA) 0,165 mols
7,77 g de n-butilamina 0,106 mols
2,7 g de n-propilamina 0,046 mols
25,5 g de NH; 1,5 mols
20 g de acetato de etila

Sintese do dicloreto:

[56] 56,25 g de acetato de etila foram colocados dentro de um vaso
de reacdo juntamente com 25,41 g de cloreto de tiofosforila. A suspensao de
dicloreto foi preparada adicionando-se 23,64 g de tripropilamina, 7,77 g de n-
butilamina e 2,7 g de n-propilamina.

Sintese da triamida tiofosforica:

[57] Um aparelho sob pressao foi resfriado a -20 °C. Este aparelho
pressurizado foi carregado, através de uma balanga, com 25,5 g de amonia, a
pressdo atingindo a 4 bar (400 kPa). Foi dada partida em uma bomba
conectada com 5 g de EA. Utilizando-se uma bomba rotativa de pistdo, foram
adicionados 6 g de suspensdo de dicloreto com agitacdo (dispositivo de
mistura: agitador de 14dmina inclinada, n= 100 min!). A temperatura no vaso
de reacdo ndo se elevou acima de 0 °C como resultado do resfriamento.
Depois de ter sido adicionada toda a suspensdo de dicloreto, foram

adicionados a mistura 15 g adicionais de EA. O tempo de mistura dos
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de 35 segundos.

[58] O rendimento da reagdo foi determinado através de HPLC e
totalizou 60,6% de NBPT e 24,5% de NPPT, um total de 85,1% do produto de
interesse.

Exemplo 4

[59] 275,14 kg/hora de uma mistura (0 °C) de dicloreto (63,0
kg/hora), tripropilamina (4,4 kg/hora), cloridrato de tripropilamina (55
kg/hora) e acetato de etila (152,43 kg/hora) foram misturados uns com os
outros em conjunto com 107,3 kg/hora de aménia liquida (0 °C) em um bocal
de mistura com um tempo de mistura de < 0,1 segundos. A mistura é
executada em alta tracdo e com uma queda abrupta de pressao.

[60] O produto da mistura é direcionado para um reator de tubo
pressurizado. A mistura de produto é processada por destilacdo sob condi¢bes
técnicas suaves em baixa pressdo. Na saida do estdgio de reagdo, sdo

formados 49,07 kg/hora de triamida tiofosférica (NBPT).
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REIVINDICACOES

1. Processo para a preparacio de triamidas a partir de amonia e

dicloreto de alquilaminotiofosforila, caractenzado pelo fato dos materiais

inicials serem misturados uns com o0s outros, ¢ serem reagidos, de uma forma
livre de retromistura, e a concentragdo do dicloreto de alquilaminotiofosforila
no dispositive de mistura ser todo o tempo abaixo de 0.2% (mol/mol) da
mistura da reacio, com base no volume da mistura da reagio.

2. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato do tempo de mistura dos materiais iniciais ser menor do que um
segundo.
3. Processo, de acordo com uma das reivindicacdes 1 a 2,

caracterizado pelo fato da mistura dos materiais iniciais ser executada por

intermédio de um bocal, um misturador rotor-estator, uma bomba de mistura
da reagio ou um misturador a jato equipado com um bocal.

4. Processo, de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizado

pelo fato da mistura ser transferida para dentro de um reator de tubo.
pelo fato do reator de tubo ser um trocador de calor.
6. Processo, de acordo com a reivindicacio 4 ou 5,

caracterizado pelo fato dos materiais iniciais serem resfriados abaixo de 0°C

antes de serem misturados.
7. Processo, de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 4

ou 3, caracterizado pelo fato do calor da reacio ser dissipado pela evaporacido

de amonia dentro do reator de tubo.
8. Processo, de acordo com a reivindicagcido 4 ou 3,

caracterizado pelo fato da descarga da reacdo do reator de tubo ser transferida

para dentro de uma coluna.

9. Processo, de acordo com a reivindicagio 7. caracterizado

pelo fato da triamida ser retirada no fundo da coluna.
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10. Processo, de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado

pelo fato da triamida ser a triamida N-alquiltiofosférica.
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