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DESCRIPCION
Formulacién de triamida de fosférico o de tiofosférico muy concentrada
Campo técnico

La presente descripcion se refiere a una formulacion liquida novedosa de triamida de fosforico o de tiofosférico
muy concentrada con estabilidad mejorada contra la cristalizacion o congelacién bajo una exposicion prolongada
a bajas temperaturas de 0 °C 0 menos, y a métodos para preparar y usar dicha formulacién.

Antecedentes

La pérdida de nitrégeno debido a la volatilizacién del amoniaco se produce en fertilizantes de urea o basados en
urea, en parte, debido a la rapida hidrélisis de urea sobre o cerca de la superficie del suelo por las enzimas
ureasa generadas por microorganismos. Un inhibidor de ureasa, tal como una triamida de fosférico o triamida de
tiofosférico (especialmente triamida de N-(n-butil) tiofosférico, NBPT) puede ralentizar la descomposicion
enzimatica de la urea por inhibicién de la enzima ureasa. Esto proporciona un medio eficaz para gestionar las
pérdidas de nitrégeno en forma de amoniaco de los fertilizantes que contienen urea aplicados a superficies.

Una triamida de fosfdrico o triamida de tiofosférico tal como NBPT como inhibidor de la ureasa puede aplicarse sobre una
formulacién de fertilizante granulada combinando en primer lugar una solucion concentrada de la triamida de fosférico o
triamida de tiofosforico que esta disuelta en un disolvente tal como un glicol o derivado de glicol o un disolvente mixto de
un glicol o derivado de glicol y una amida liquida (véase la patente US-5.698.003). Alternativamente, un inhibidor de
ureasa de tipo triamida de fosférico o triamida de tiofosforico tal como NBPT puede introducirse en una masa fundida para
formar una fertilizante con urea incorporada (véase el documento WO 2015/027244). Ademas, también puede usarse una
formulacion seca de NBPT muy concentrada, tal como el estabilizador de nitrégeno AGROTAIN® DRI-MAXX, que puede
adherirse a los granulos de urea sin afadir humedad adicional a la mezcla, para tratar los granulos de urea para fabricar
una urea que contiene NBPT (véase la patente US-9.034.072).

La triamida de N-(n- butil) tiofosférico de calidad industrial (NBPT) es un compuesto sélido de tipo ceruleo que no es
facil de usar directamente y que también es sensible a la humedad y a la temperatura elevada. Por lo tanto, el uso
de una formulacion liquida de NBPT es muy deseable porque facilita enormemente la introducciéon de la NBPT sobre
la urea granulada y en fertilizantes liquidos que contienen urea. Los disolventes adecuados para preparar las
soluciones de NBPT deben cumplir con algunos requisitos basicos tales como alta solubilidad y estabilidad de la
NBPT en el disolvente, la resistencia de las soluciones de NBPT resultantes contra la cristalizacion o la congelacion
a baja temperatura, baja viscosidad de las soluciones de NBPT concentradas, baja toxicidad, volatilidad e
inflamabilidad, contenido minimo de agua en la forma comercial del disolvente, y bajo coste.

Objetivos y resumen de la invencion

Uno de los objetivos principales de la presente descripcion es proporcionar una formulacion liquida de triamida de
fosférico o tiofosférico muy concentrada que sea resistente a la cristalizacién o congelacién bajo una exposicion
prolongada a una baja temperatura de 0 °C o menos.

Aunque el estado de la técnica describe que se pueden preparar soluciones con una alta concentracion de NBPT y
ser razonablemente estables a temperatura ambiente (véase la patente US-5.698.003), es bien sabido que no se
recomienda con frecuencia que esta solucion muy concentrada de NBPT se almacene a 0 °C o menos durante un
periodo de tiempo prolongado, debido a la posibilidad de que la solucién se congele o cristalice. “Si el producto se
somete a temperaturas por debajo de 32° F (0 °C) durante un periodo de tiempo prolongado, se convertird en algo
parecido al gel y se formaran cristales en el fondo del recipiente”. (Véase la informacion del producto AGROTAIN®
ULTRA: http://ekova.com/download/product-information/Agrotain_Ultra/Agrotain%20ultra%20Label.pdf).

Cuanto mayor sea la concentracién de NBPT en una solucién, mas probable sera que toda la solucién se congele y/o
mas probable que la NBPT precipite de la solucién a 0 °C o menos. Ademas, cuantas mas impurezas tenga la NBPT,
es mas probable que una solucién con una alta concentracion de NBPT se congele mas rapidamente a 0 °C o menos.

AGROTAIN® ULTRA es una formulacién liquida de NBPT con la mayor concentracion de NBPT conocida de
26,7 % en peso. Se sabe que el producto precipita o gelifica si se somete a temperaturas de 0 °C o menos
durante un periodo de tiempo prolongado como se menciona en la informacién del producto. Aunque la patente
US-5.698.003 ya caducada, que es la patente que cubre AGROTAIN® ULTRA, describe que el sistema disolvente
podria ser util a bajas temperaturas para mantener la fluidez, no dice nada sobre los problemas de cristalizacion o
congelacién a baja temperatura. Ademas, la mayor concentracion de NBPT en todas las formulaciones ilustradas
de la patente US-5.698.003 es solo de aproximadamente el 25 %, que es incluso menor que la concentracion de
NBPT de AGROTAIN® ULTRA. En realidad, la columna 8, lineas 18-19 de la patente US-5.698.003 se refiere a
“soluciones concentradas que contienen normalmente el 25 por ciento en peso”. Los sistemas disolventes
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descritos en la patente US-5.698.003 no seran utiles para una solucién de NBPT muy concentrada con una
concentracion de al menos el 35 % en peso segun se describe en la presente descripcion.

Ademas, las soluciones de NBPT comerciales pueden incluir, algunas veces, un tinte (o un colorante) debido al
requisito de proporcionar diferenciacion al producto. Muchos tintes utilizados en las soluciones de NBPT son muy
solubles en agua, pero mucho menos solubles en disolventes organicos, especialmente a temperaturas mas
bajas. Asi, el tinte afiadido puede impedir los esfuerzos de preparar una solucion de NBPT muy concentrada
resistente a temperaturas mas bajas. Ademas, cuanto mas alta sea la concentracién de tinte, mas dificil es
conseguir una solucion de NBPT muy concentrada resistente a temperaturas mas bajas.

En algunas aplicaciones industriales, tales como la fabricacién de granulos de urea con NBPT incorporada, es muy
deseable utilizar soluciones de NBPT muy concentradas para mezclar con urea fundida. La alta concentraciéon mitiga
los problemas de transporte, almacenamiento, ambientales y de manipulacion. Sin embargo, debido a las
desventajas de estabilidad fisica a temperaturas mas bajas de las soluciones de NBPT muy concentradas, segln se
describe, por el momento, no existe una formulacién liquida de NBPT comercial con una concentracion de al menos
el 35 % en peso que pueda resistir periodos prolongados de exposicion a una temperatura de 0 °C 0 menos.

La presente descripcion proporciona una formulacién muy concentrada con una concentracion de triamida de
fosférico o tiofosférico del 35 % al 50 % en peso que puede soportar la exposicion prolongada a temperaturas
mas bajas de 0 °C 0 menos, y a métodos para preparar y usar dicha formulacién.

En una realizacion, la presente descripcién proporciona una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico
muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosfoérico o tiofosforico con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en peso, en donde
dicha triamida de fosférico o tiofosférico es un compuesto segun la Formula I:

(X=P)(NH2)2:NR'R? (Férmula I)

en donde X es oxigeno o azufre, y R' y R? son independientemente hidrégeno, alquilo C1-C1z, cicloalquilo Cs-Cia,
arilo Ce-C14, alquenilo C»-Ci2, alquinilo C2-C12, heteroarilo Cs-Ci4, heteroalquilo C1-C14, heteroalquenilo Cz-Cia,
heteroalquinilo C2-C14, 0 cicloheteroalquilo C3-Ciz;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun CnHan(OH)2 (Férmula ll), y n es 2-12.

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)-2-pirrolidona, y una amida con la férmula
R'CONR®R?, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C4-Cs4, y R® y R® son independientemente hidrégeno
o un grupo alquilo C1-C+2, en donde dicha composicion de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada es
fisicamente estable a una temperatura de 0 °C, y sustancialmente no hay congelacion de la composicion ni
cristalizacién de ningun soélido durante al menos 14 dias a 0 °C.

En otra realizacién, la presente descripcién proporciona una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico
muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosférico o tiofosférico con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en peso, en donde
dicha triamida de fosférico o tiofosférico es un compuesto segun la Férmula I:

(X=P)(NHz):NR'R? (Férmula 1)

en donde X es oxigeno o azufre, y R' y R? son independientemente hidrégeno, alquilo C1-C1z, cicloalquilo Cs-Cia,
arilo Ce-C14, alquenilo C»-Ci2, alquinilo C2-C12, heteroarilo Cs-Ci4, heteroalquilo C1-C14, heteroalquenilo Cz-Cya,
heteroalquinilo C2-C14, 0 cicloheteroalquilo Cs-C1z;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracion del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun CnHan(OH)2 (Férmula ll), y n es 2-12.

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C42)-2-pirrolidona, y una amida con la férmula
R'CONR®R?®, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C1-Cq4, y R? y R® son independientemente hidrégeno
o un grupo alquilo C4-Ciz; y

iv). un tinte con un intervalo de concentracion del 1,0 % al 2,0 % en peso, en donde dicha composicion de triamida
de fosférico o tiofosférico muy concentrada es fisicamente estable a una temperatura de 0 °C, y sustancialmente no
hay congelacion de la composicion ni cristalizaciéon de ningun sélido durante al menos 14 dias a 0 °C.

En una realizaciéon adicional, la presente descripcién proporciona una composicién de triamida de fosférico o
tiofosforico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracion en el intervalo del 40 % al 48 % en peso;

ii). propilenglicol (PG) con una concentracion en el intervalo del 8 % al 20 % en peso;

iii). N-metil-2-pirrolidona (NMP) con una concentracién en el intervalo del 35 % al 50 % en peso; y

iv). un tinte con una concentracion en el intervalo del 1,2 % al 1,8 % en peso.
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En otra realizacién, la presente descripcion proporciona un método que comprende poner en contacto una composicion
de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada de la presente descripcidn con un fertilizante basado en urea.

En una realizacion, la presente descripcién proporciona un método para fabricar una composicién de NBPT muy
concentrada combinando NBPT, PG, NMP y un tinte para fabricar una solucién homogénea.

En una realizacion, la presente descripcion proporciona un método para fabricar un fertilizante que contiene urea
incorporado mediante la adicion de una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada a un
fertilizante que contiene urea fundida.

Descripcion detallada de la invencion
Las triamidas de fosforico o tiofosférico en la presente descripcién son compuestos segun la Formula I:
(X=P)(NH2)2NR'R? ( Férmula 1)

en donde X es oxigeno o azufre, y R' y R? son independientemente hidrégeno, alquilo C1-C1z, cicloalquilo Cs-Cia,
arilo Ce-C14, alquenilo Co-C12, alquinilo Co-C12, heteroarilo Cs-C4, heteroalquilo C1-C14, heteroalquenilo Cz-Cya,
heteroalquinilo C2-C14, 0 cicloheteroalquilo Cs-Ci».

X es preferiblemente azufre.
Preferiblemente, R' y R? son independientemente hidrégeno o alquilo C1-C.

Una triamida de fosforico o tiofosfdrico preferida en la presente descripciéon es un compuesto segun la Férmula |,
en donde X es azufre, R' y R? son independientemente hidrogeno o alquilo C+-Ce.

La triamida de fosférico o tiofosforico mas preferida en la presente descripcion es la triamida de N-(n-butil)
tiofosférico (NBPT).

La concentracién de la triamida de fosférico o tiofosférico en la presente descripcién esta en un intervalo del 35 % al
50 % en peso, del 40 % al 48 % en peso. Un intervalo de concentracion mas preferido es del 45 % al 48 % en peso.

Los glicoles en la presente descripcion son compuestos segun la Férmula ll:
CnH2n(OH)2 (Férmula 1)

endondenesde2ai2.
Un n preferido es de 2 a 6.
Un n mas preferido es 3.

Los glicoles preferidos en la presente descripcién son compuestos segun la Férmula I, en donde n es de 2 a 6.
El glicol mas preferido en la presente descripcion es 1,2-propilenglicol (PG).

Ejemplos de glicoles adecuados en la presente descripcién incluyen, aunque no de forma limitativa, etilenglicol
(glicol), propilenglicol (1,2-propanodiol), 1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol, 1,6-hexanodiol, 1,10-decanodiol, 1,7-
heptanodiol, 1,9-nonanodiol, 1,8-octanodiol, 1,3-propanodiol, 1,3-butanodiol, 1,4-butanodiol, 2,3-butanodiol, 2,4-
pentanodiol, 2,5-hexanodiol, 4,5-octanodiol, 3,4-hexanodiol y cualquier combinacién de los mismos.

Ejemplos de derivados de glicol adecuados en la presente descripcion pueden incluir aunque no de forma
limitativa monoestearato de etilenglicol, diestearato de etilenglicol, amidoestearato de etilenglicol, monoestearato
de propilenglicol, dicaprilato de propilenglicol, dicaprilato de propilenglicol, diacetato de glicol, dilaurato de glicol,
dipalmitato de glicol, diformiato de glicol, dibutirato de glicol, dibenzoato de glicol, dipalmitato de glicol,
dipropionato de glicol, monoacetato de glicol, monopalmitato de glicol, monoformiato de glicol, monoestearato de
dietilenglicol, y cualquier combinacién de los mismos.

Los derivados de glicol en la presente descripcion también pueden incluir trioles Cz-C+2 y/o derivados de triol Cs-
C12, incluyendo trioles C3-Ce. El triol méas preferido en la presente descripcion es glicerol. Ejemplos de derivados
de triol incluyen aunque no de forma limitativa monoestearato de glicerol, diestearato de glicerol, monooleato de
glicerol, monolaurato de glicerol, dilaurato de glicerol, dipalmitato de glicerol, monopalmitato de glicerol, triacetato
de glicerol, tribenzoato de glicerol, tributirato de glicerol, trimiristato de glicerol, trioleato de glicerol, trilaurato de
glicerol, tripalmitato de glicerol, triestearato de glicerol y cualquier combinacion de los mismos.
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La concentracion total de glicoles y/o derivados de glicol en la presente descripcion esté en el intervalo del 5 % al
30 % en peso. El intervalo de concentracién preferido es del 8 % al 20 % en peso. El intervalo de concentracién
mas preferido es del 10 % al 15 % en peso.

Las amidas liquidas en la presente descripcion incluyen, aunque no de forma limitativa:
2-pirrolidona;

N-(alquil C4-C12)-2-pirrolidona; y

una amida con la formula R'CONR®R?, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C+-Ca,
y R? y R® son independientemente hidrégeno o un grupo alquilo C+-Crs.

La amida liquida preferida en la presente descripcion es N-(alquil C4-C12)-2-pirrolidona.
La amida liquida mas preferida en la presente descripcion es N-metil-2-pirrolidona (NMP).

El intervalo de concentracion total de una amida liquida en la presente descripcion esta en un intervalo del 20 % al
60 % en peso, incluyendo del 30 % al 60 % en peso y del 35 % al 60 % en peso. Un intervalo de concentracion
preferido es del 35 % al 50 % en peso.

También puede incluirse un tinte en una formulacién de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada en la
presente descripcion. Se puede utilizar cualquier tinte usado comunmente incluidos colorantes alimentarios para
proporcionar una evidencia visual de la uniformidad de la distribucién de los componentes de las formulaciones
que contienen triamida de fosférico o tiofosforico y tinte.

Ejemplos de tintes adecuados en la presente descripcion incluyen, aunque no de forma limitativa, FD&C Blue No.
1, FD&C Blue No. 1, FD&C Green No. 3, FD&C Yellow No. 5, FD&C Red No. 3, FD&C Red No. 40, FD&C Yellow
No. 6, y el tinte verde AGROTAIN® ULTRA, o una combinacién de los mismos.

La cantidad de tinte afadido en la presente descripcion puede tener un impacto sustancial sobre la resistencia al clima frio
o0 la cristalizacion. Puede ser necesaria una mayor concentracion de tinte en una formulacion de triamida de fosférico o
tiofosférico muy concentrada para lograr el nivel requerido de color. Sin embargo, un tinte con una concentracién muy alta
puede acelerar la cristalizacién de la NBPT o la congelacion de toda la solucion a temperaturas mas bajas.

El intervalo de porcentaje en peso de un tinte en una formulaciéon de triamida de fosférico o tiofosférico muy
concentrada en la presente descripcion puede ser del 0,1 % al 5 %, 0,5 % al 5%, 1% al 5%, 2 % al 5 %, 3 % al
5%, 4% al5%,0,1%al4%,05%al4%,1%ald%,2%al4d%,3%al4%, 01%al3%,05%al3%, 1%
al 3%,2% al 3%,0,1% al 2%, 0,5% al 2%, 1% al 2% en peso. Un intervalo de concentraciéon de porcentaje
en peso mas preferido es del 1,2 % al 1,8 % en peso.

Una formulacién de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada en la presente descripcién puede contener
uno o mas (alquil C1-C+¢) (aril Cs-Ce) poliéter alcoholes como tensioactivos tales como alcohol de octilfenol poliéter.
El intervalo de porcentaje en peso total de los (alquil C1-C+6) (aril Cs-Cg) poliéter alcoholes en la formulacién de
triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada en la presente descripcion puede ser del 1 % al 10 % en peso.

Una formulacién de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada segun la presente descripcion puede
también contener uno o mas (aril Cs-Cg) (alquil C4-C4) alcoholes tales como alcohol bencilico. El intervalo de
porcentaje en peso total de los (aril Cs-Cs) (alquil C4-C4) alcoholes en la formulacion de triamida de fosférico o
tiofosforico muy concentrada de la presente descripcion puede ser del 1 % al 10 % en peso.

Una solucién de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada en la presente descripcién pueden contener
también uno o mas de los siguientes disolventes seleccionados del grupo que consiste en alcohol bencilico, sulféxido
de dimetilo (DMSO), morfolina y aminas etoxiladas, en donde el intervalo de porcentaje en peso total de dicho
disolvente en la formulacion de triamida de fosférico o tiofosforico muy concentrada puede ser del 1 % al 10 % en peso.

En una realizacion, la presente descripcién proporciona una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico
muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosférico o tiofosférico con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en peso, en donde dicha
triamida de fosforico o tiofosférico es un compuesto segun la Férmula I, en donde X es oxigeno o azufre, y R' y R? son
independientemente hidrégeno, alquilo Cs-C+2, cicloalquilo Csz-Ciz, arilo Ce-Cis, alquenilo Cx-Ciz, alquinilo Cx-Ciz,
heteroarilo Cs-C+4, heteroalquilo C+-Cy4, heteroalquenilo C2-C14, heteroalquinilo Co-Ci4 0 cicloheteroalquilo Cs-Ciz;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracion del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Férmula I, y en donde n es 2-12; y

ii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)-2-pirrolidona, o una amida con la féormula
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R'CONR?R?, en donde R es un hidrégeno o un grupo alquilo C1-C4, y R® y R® son independientemente hidrégeno
o un grupo alquilo C1-Ci2.

En una realizaciéon preferida, la presente descripcién proporciona una composicién de triamida de fosférico o
tiofosforico muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosférico o tiofosférico con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en peso, en donde dicha
triamida de fosférico o tiofosforico es un compuesto segin la Formula |, en donde X es azufre, R’ y R? son
independientemente hidroégeno o alquilo C+-Ce;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Férmula Il, y en donde n es 2-12; y

ii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecmona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)- 2 plrrolldona 0 una amida con la férmula
R'CONR?R?®, en donde R es un hidrégeno o un grupo alquilo C1-Cy4, y R? y R® son independientemente hidrégeno
0 un grupo alquno C1-Ci2.

En una realizacién mas preferida, la presente descripcion proporciona una composicién de triamida de fosférico o
tiofosférico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en peso;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Férmula I, y en donde n es 2-12; y

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)-2-pirrolidona, o una amida con la férmula
R'CONR®R?, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C1-Cs, y Rz y Rs son independientemente hidrégeno
0 un grupo alquilo C4-C2.

En otra realizacién, la presente descripcién proporciona una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico
muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosférico o tiofosférico con un intervalo de concentracién del 35 % al 50 % en peso, en donde dlcha
triamida de fosférico o tiofosférico es un compuesto seguin la Férmula I, en donde X es oxigeno o azufre, y R' y R? son
independientemente hidrégeno, alquilo Cs-C+2, cicloalquilo Csz-Ciz, arilo Ce-Cis, alquenilo Cx-Ciz, alquinilo Cx-Ciz,
heteroarilo Cs-C14, heteroalquilo C+-Cy4, heteroalquenilo C2-C14, heteroalquinilo C2-Ci4 0 cicloheteroalquilo Cs-Ciz;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Formula I, y en donde n es 2-12;

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)- 2 plrrolldona y una amida con la férmula
R'CONR®R?, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C4-Cs4, y R® y R® son independientemente hidrégeno
o un grupo alquilo C4-C12; y

iv). un tinte con un intervalo de concentracion del 1,0 % al 2,0 % en peso.

En ofra realizacion preferida, la presente descripcion proporciona una composicién de triamida de fosférico o
tiofosforico muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosférico o tiofosférico con un intervalo de concentracién del 35 % al 50 % en peso, en donde dlcha
triamida de fosférico o tiofosforico es un compuesto segin la Formula |, en donde X es azufre, R’ y R? son
independientemente hidrégeno o alquilo C+-Ce;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Formula I, y en donde n es 2-12;

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)- 2 plrrolldona y una amida con la férmula
R'CONR®R?, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C4-Cq4, y R® y R® son independientemente hidrégeno
o un grupo alquilo C4-C12; y

iv). un tinte con un intervalo de concentracion del 1,0 % al 2,0 % en peso.
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En ofra realizacion mas preferida, la presente descripcion proporciona una composicion de triamida de fosférico o
tiofosférico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en peso;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Formula I, y en donde n es 2-12;

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha amida liquida
se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C12)-2-pirrolidona, y una amida con la férmula
R'CONR®R?, en donde R’ es un hidrégeno o un grupo alquilo C4-C4, y R® y R® son independientemente hidrégeno
o un grupo alquilo C1-C1z; y

iv). un tinte con un intervalo de concentracién del 1,0 % al 2,0 % en peso.
En una realizacién en la presente descripcion, un glicol preferido es un compuesto segun la Férmula I, en donde n es 2-6.

En una realizacion en la presente descripcién, un glicol mas preferido es un compuesto segun la Férmula Il, en
donde n es 3.

En una realizacion en la presente descripcion, un glicol puede ser uno o mas compuestos seleccionados de
etilenglicol, propilenglicol (1,2-propanodiol), 1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol, 1,6-hexanodiol, 1,10- decanodiol, 1,7-
heptanodiol, 1,9-nonanodiol, 1,8-octanodiol, 1,3-propanodiol, 1,3-butanodiol, 1,4-butanodiol, 2,3-butanodiol, 2,4-
pentanodiol, 2,5-hexanodiol, 4,5-octanodiol y 3,4- hexanodiol.

En una realizacién en la presente descripcion, el glicol mas preferido es 1,2-propilenglicol (PG).
En una realizacién en la presente descripcion, una amida liquida preferida es una N-(alquil C1-C+2)-2-pirrolidona.
En una realizacién en la presente descripcion, una amida liquida preferida es N-metil-2-pirrolidona (NMP).

En una realizacion en la presente descripcién, una concentracion total preferida de la triamida de fosférico o
tiofosforico en la composicién esta en el intervalo del 40 % al 48 % en peso.

En una realizacion en la presente descripcion, una concentraciéon total méas preferida de la triamida de fosférico o
tiofosforico en la composicion esta en el intervalo del 45 % al 48 % en peso.

En una realizacion en la presente descripcién, una concentracion total preferida de los glicoles y/o derivados de
glicol en la composicion esta en el intervalo del 8 % al 20 % en peso.

En una realizacion en la presente descripcién, una concentracion total mas preferida de los glicoles y/o derivados
de glicol en la composicion esta en el intervalo del 10 % al 15 % en peso.

En una realizacién en la presente descripcion, la relacion de peso de NMP a PG es mayor de 1,0.

En una realizacion en la presente descripcion, una concentracién total preferida de un tinte en la composicién
puede estar en el intervalo del 1,2 % al 1,8 % en peso.

En una realizacién en la presente descripcion, una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy
concentrada comprende, ademas, uno o mas (alquil C1-C+) (aril Cs-Cs) poliéter alcoholes como tensioactivos,
tales como alcohol de octilfenol poliéter, y el intervalo de concentracion total de los (alquil C1-C1s) (aril Cs-Ce)
poliéter alcoholes en la composicion puede ser del 1 % al 10 % en peso.

En una realizacién en la presente descripcion, una composicién de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada
comprende, ademas, uno o mas (aril Cs-Cs) (alquil C4-C4) alcoholes tales como alcohol bencilico, en donde el intervalo
de concentracion total de los (aril Cs-Cs) (alquil C4-C4) alcoholes en la composicion puede ser del 1 % al 10 % en peso.

En una realizacién en la presente descripcion, una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy
concentrada comprende, ademdas, uno o mas disolventes seleccionados del grupo que consiste en alcohol
bencilico, sulféxido de dimetilo (DMSO), morfolina y aminas etoxiladas, en donde el intervalo de concentracion
total del uno o mas disolventes adicionales puede ser del 1 % al 10 % en peso.

En una realizacion, la presente descripcién proporciona una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico
muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracion en el intervalo del 35 % al 50 % en peso;
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ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracion del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun la Férmula I, y en donde n es 2-6;y

iii). N-(alquil C1-C+2)-2-pirrolidona con un intervalo de concentracién del 25 % al 50 % en peso.

En otra realizacion particular preferida, la presente descripcidon proporciona una composicion de triamida de
fosforico o tiofosforico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracién en el intervalo del 35 % al 50 % en peso;
ii). propilenglicol (PG) con una concentracion en el intervalo del 5 % al 30 % en peso; y
iii). N-metil-2-pirrolidona (NMP) con una concentracién en el intervalo del 25 % al 50 % en peso.

En otra realizacion particular preferida, la presente descripcidon proporciona una composicion de triamida de
fosférico o tiofosférico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracién en el intervalo del 42 % al 48 % en peso;
ii). propilenglicol (PG) con una concentracion en el intervalo del 8 % al 15 % en peso; y
iii). N-metil-2-pirrolidona (NMP) con una concentracién en el intervalo del 35 % al 45 % en peso.

En una realizacién preferida adicional, la presente descripcion proporciona una composicién de triamida de
fosfdrico o tiofosférico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracion en el intervalo del 35 % al 50 % en peso;

ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracién del 5 % al 30 % en peso, en donde dicho glicol
es un compuesto segun CnHan(OH)2 (Férmula Il), y en donde n es 2-6;

iii). N-(alquil C1-C+2)-2-pirrolidona con una concentracién en el intervalo del 25 % al 50 % en peso; y
iv). un tinte con una concentracién en el intervalo del 1 % al 2 % en peso.

En una realizaciéon preferida, la presente descripcién proporciona una composicién de triamida de fosférico o
tiofosforico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracion en el intervalo del 35 % al 50 % en peso;
ii). propilenglicol (PG) con una concentracion en el intervalo del 5 % al 30 % en peso;

iii). N-metil-2-pirrolidona (NMP) con una concentracion en el intervalo del 25 % al 50 % en peso; y

iv). un tinte con una concentracion en el intervalo del 1 % al 2 % en peso.

En una realizacion preferida, la presente descripcién proporciona una composicién de triamida de fosférico o
tiofosforico muy concentrada que comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracion en el intervalo del 42 % al 48 % en peso;

ii). propilenglicol (PG) con una concentracion en el intervalo del 8 % al 15 % en peso;

iii). N-metil-2-pirrolidona (NMP) con una concentracién en el intervalo del 35 % al 45 % en peso; y

iv). un tinte con una concentracion en el intervalo del 1,2 % al 1,8 % en peso.

La presente descripcion proporciona una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada que es
fisicamente estable a una temperatura de 0 °C o menos, y en donde sustancialmente no hay congelacion de la
composicion ni cristalizacion de ninguin sélido durante al menos 14 dias a 0 °C o0 menos.

En otra realizacion, la presente descripcion proporciona una composicion muy concentrada de NBPT que es
fisicamente estable a una temperatura de 0 °C o menos, y en donde sustancialmente no hay congelacién de la

composicion ni cristalizacion de ningun solido durante al menos 14 dias a 0 °C o menos. Una composicion de
NBPT muy concentrada comprende NBPT con una concentracion en el intervalo del 42 % al 48 % en peso, PG
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con una concentracion en el intervalo del 8 % al 15 % en peso, NMP con una concentracion en el intervalo del
35 % al 45 % en peso, y un tinte con una concentracién en el intervalo del 1,2 % al 1,8 % en peso.

En una realizacién adicional, una composicién de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada segun la
presente descripcion se puede aplicar a fertilizantes sélidos que contienen urea, tal como para recubrir urea
granulada, afadida a fertilizantes que contienen urea fundida para fabricar fertilizantes que contienen urea con
triamida de fosférico o tiofosférico incorporada (como se describe en el documento W02015/027244 y en la
solicitud provisional US-62/120.101), o se afiade a fertilizantes que contienen urea liquida.

Por ejemplo, una composicién de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada segun la presente descripcién puede
incorporarse a una composicion fertilizante basado en urea homogénea combinando directamente dicha composicién de
triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada con urea fundida a una temperatura de aproximadamente 120 °C a
aproximadamente 150 °C antes de la granulacion o esferoidizacion de la urea en una instalacién de produccion de urea
convencional. Se emplea un mezclado suficiente durante esta etapa de mezclado para garantizar que la composicién de
triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada se distribuye de forma homogénea sobre la totalidad de la urea
fundida antes de que la masa fundida se enfrie y solidifique en la etapa de granulacién posterior.

En una realizacion, la presente descripcién proporciona un método para fabricar una composicién de NBPT muy
concentrada combinando NBPT, PG, y NMP para fabricar una soluciéon homogénea.

En una realizacion, la presente descripcién proporciona un método para fabricar una composicién de NBPT muy
concentrada combinando NBPT, PG, NMP y un tinte para fabricar una solucién homogénea.

La expresiéon “muy concentrada” significa una concentracién de al menos el 35 % en peso de la NBPT en la
presente descripcion.

La expresion “exposicion prolongada a baja temperatura” significa que una composicién estd expuesta a
temperaturas de 0 °C o menos durante al menos catorce dias.

La expresién “temperatura de 0 °C o menos” significa un intervalo de temperatura de aproximadamente -15 ®C a 0 C.

El término “aproximadamente” significa 5 % de un valor. Por ejemplo, un experto en la materia apreciard que un
“intervalo de aproximadamente el 10 % a aproximadamente el 20 % en peso” también cubrira un intervalo del
“9,5 % al 20,5 % en peso”.

La expresion “sustancialmente sin congelacién de la composicion ni cristalizacién” significa que menos del 5 %
de la solucién total se congela o menos del 5 % de soélidos totales cristalizan desde la solucién a una temperatura
de 0 °C o0 menos.

Ejemplo 1: Solucion de NBPT muy concentrada

La solucion de NBPT muy concentrada (Ejemplo 1) se puede preparar por uno cualquiera del Método de
preparacion 1 o el Método de preparacién 2.

Método de preparacion 1:

Tinte verde AGROTAIN® ULTRA (1,67 g), propilenglicol (PG) (10,00 g) y N-metil-2-pirrolidona (NMP) (43,30 g) se
pesan en un frasco de vidrio. Se afiade una barrita agitadora magnética y el frasco se precinta. El frasco se transfiere a
un bafo de agua de 35-40 °C en donde el contenido se agita constantemente para disolver el tinte. Una vez se disuelve
el tinte, la temperatura del bafo de agua se reduce a 30-35 °C. Se anaden los cristales de triamida de N-(n-butil)
tiofosférico (NBPT) (45,00 g) a la mezcla de tinte y el frasco se introduce en el bafio de agua. El contenido se agita
intensamente durante el calentamiento para disolver la NBPT hasta obtener una mezcla homogénea. Después, la
mezcla homogénea se enfria a temperatura ambiente (~22 °C) antes de continuar la evaluacion.

Método de preparacion 2:

Tinte verde AGROTAIN® ULTRA (1,67 g), y propilenglicol (PG) (10,00 g) se pesan en un frasco de vidrio provisto
de barrita agitadora magnética. Los cristales de triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) (45,00 g) y N-metil-2-
pirrolidona (NMP) (43,30 g) se pesan en un frasco de vidrio separado provisto de una barrita agitadora magnética.
Ambos frascos estan sellados. El frasco de vidrio con tinte verde AGROTAIN® ULTRA y propilenglicol (PG) se
introduce en un bafio de agua con una temperatura de aproximadamente 40 °C. El frasco de vidrio con triamida
de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) y N-metil-2-pirrolidona (NMP) también se introduce en un bafio de agua con una
temperatura de aproximadamente 35 °C. Ambas mezclas se agitan constantemente durante el calentamiento
hasta que los sélidos se disuelven para proporcionar una solucion homogénea. Después, las dos mezclas se
combinan y se agitan juntas para formar una mezcla homogénea que esta exenta de sélidos. La formulacién
resultante se enfria hasta condiciones ambientales (aproximadamente 22 °C) antes de continuar la evaluacion.
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Los Ejemplos 2 a 9 se preparan practicamente con el mismo método que el Ejemplo 1 con uno cualquiera del
Método de preparacién 1 o el Método de preparacion 2.

Ejemplo n.© NBPT (g) NMP (g) PG (9) Tinte (g) % en peso de NBPT
2 48,00 40,75 10,00 1,25 48,00 %
3 45,00 43,33 10,00 1,67 45,00 %
4 43,00 42,33 13,00 1,67 43,00 %
5 43,00 48,75 7,00 1,25 43,00 %
6 43,00 48,33 7,00 1,67 43,00 %
7 43,00 42,75 13,00 1,25 43,00 %
8 43,00 45,75 10,00 1,25 43,00 %
9 45,00 44,70 10,30 0,00 45,00 %

Prueba de estabilidad a 0 °C.

El objeto de la prueba de estabilidad a 0 °C es determinar si una solucion de NBPT muy concentrada en la
presente descripcion se congelara o si algun sélido precipitara de la solucién a 0 °C después de almacenarse a
0 °C durante al menos 14 dias.

Una solucién de NBPT muy concentrada (Ejemplos 1-9) en un frasco sellado se introduce en un congelador que se ajusta
a la temperatura deseada (0 °C). El tiempo en el que la muestra se coloca primero a la temperatura de congelacion se fija
en cero. Las muestras se supervisan diariamente para determinar la solidificacion inclinando lentamente cada recipiente de
formulacién para observar la fluidez. El tiempo de congelacién se basa en el momento en que una formulaciéon en
particular parece estar solidificada. Las formulaciones que parecen estar solidificadas se retiran a temperatura ambiente y
se dejan descongelar. Algunas muestras que se congelan se pueden resolubilizar cuando la temperatura se lleva a
condiciones ambientales. Otras muestras que se congelan pueden permanecer como sélidas después de elevar la
temperatura hasta la temperatura ambiente. Las muestras se mantienen a 0 °C durante al menos 14 dias.

Resultados

Cada uno de los Ejemplos 1-9 permanece como una solucién homogénea después de al menos 14 dias a 0 °C.
La prueba de estabilidad demuestra que los Ejemplos 1-9 pueden mantener una solucion homogénea a 0 °C
durante al menos 14 dias.

En un estudio comparativo, se ha descubierto que aunque se puede preparar a temperatura ambiente una
solucion homogénea de NBPT con una concentracién mayor del 50 % en peso, la solucion se congela
rapidamente en pocas horas o0 aparece un precipitado de cristales de la soluciéon en un plazo de 1-4 dias a 0 °C.

En otro estudio comparativo, se ha descubierto que si la cantidad de tinte utilizada es superior al 2 % en peso,
toda la solucion se congela durante la noche a 0 °C.

En otro estudio comparativo, se us6 una NBPT menos pura (aproximadamente 78 % de pureza) obtenida de un
evaporador de pelicula fina para elaborar soluciones esencialmente con el mismo método que en el Ejemplo 1.
Todas las soluciones estudiadas se congelaron a 0 °C entre el dia 1 y el dia 6.

En otro estudio comparativo, se ha descubierto que si la relacion de NMP a PG es menor de 1, casi toda la solucién se
solidifica, incluso cuando la concentracion de NBPT es solo de aproximadamente el 30 % en peso y la concentracién de
tinte es solo del 0,67 % en peso, es decir, AGROTAIN® ULTRA (véase
http://www.kochfertilizer.com/pdf/kas_agroultra_na_en_20111006.pdf; http://ekova.com/download/product-
information/Agrotain_Ultra/Agrotain%20ultra%20Label.pdf). Esto demuestra que puede necesitarse mas NMP que
propilenglicol para lograr una solucién de NBPT muy concentrada resistente a baja temperatura.
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REIVINDICACIONES
Una composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada que comprende:

i). una triamida de fosférico o tiofosférico con un intervalo de concentracion del 35 % al 50 % en
peso, en donde dicha triamida de fosférico o tiofosférico es un compuesto segin la Formula I:

(X=P)(NHz):NR'R? (Férmula I)

en donde X es oxigeno o azufre, y R' y R? son independientemente hidrégeno, alquilo C-Cia,
cicloalquilo Cs3-Ci2, arilo Ce-C1s4, alquenilo Cz-Ciz, alquinilo Cz-Ci2, heteroarilo Cs-Ci4,
heteroalquilo C1-C14, heteroalquenilo C2-C14, heteroalquinilo C2-C14, 0 cicloheteroalquilo C3-Ciz;
ii). un glicol o derivado de glicol con un intervalo de concentracion del 5 % al 30 % en peso, en
donde dicho glicol es un compuesto segiin CpHzn(OH)2 (Férmula 1), y en donde n es 2-12;y

iii). una amida liquida con un intervalo de concentracion del 20 % al 60 % en peso, en donde dicha
amida liquida se selecciona del grupo que consiste en 2-pirrolidona, N-(alquil C1-C+2)-2-pirrolidona,
y una amida con la férmula R'CONR?R®, en donde R' es un hidrégeno o alquilo C1-Cs, y Rz y Rs
son independientemente hidrégeno o alquilo C+-Ciz,

en donde dicha composiciéon de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada es fisicamente
estable a una temperatura de 0 °C, y sustancialmente no hay congelacién de la composiciéon ni
cristalizacién de ningun sélido durante al menos 14 dias a 0 °C.

La composicién de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacion 1, que
comprende, ademas, un tinte con un intervalo de concentracién del 1,0 % al 2,0 % en peso.

La composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacion 1, en
donde dicha triamida de fosférico o tiofosférico es triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT).

La composicion de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacién 1, en
donde dicho glicol o derivado de glicol es un compuesto segin la Formula Il, y en donde n es 2-6.

La composicion de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacion 1, en
donde dicho glicol o derivado de glicol es propilenglicol (PG).

La composicion de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacion 1, en
donde dicha amida liquida es N-(alquil C1-C12)-2-pirrolidona.

La composicion de triamida de fosforico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacién 1, en
donde dicha amida liquida es N-metil-2-pirrolidona (NMP).

La composicion de triamida de fosférico o tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacion 1, que
comprende:

i). triamida de N-(n-butil) tiofosférico (NBPT) con una concentracion en el intervalo del 42 % al
48 % en peso;

ii). propilenglicol (PG) con una concentracion en el intervalo del 8 % al 15 % en peso;

iii). N-metil-2-pirrolidona (NMP) con una concentracién en el intervalo del 35 % al 45 % en peso; y
iv). un tinte con una concentracion en el intervalo del 1,2 % al 1,8 % en peso.

Un método que comprende poner en contacto una composicion segun la reivindicacién 1 con un
fertilizante basado en urea.

El método segun la reivindicacién 9, en donde dicho fertilizante basado en urea es granulos o pellets de urea.
El método segun la reivindicacién 9, en donde dicho fertilizante basado en urea es urea fundida.

Un fertilizante basado en urea que comprende urea y una composicién de triamida de fosférico o
tiofosférico muy concentrada segun la reivindicacion 1.

Un método para elaborar la composicion de NBPT muy concentrada segun la reivindicacion 1
combinando NBPT, PG, NMP y un tinte para fabricar una solucién homogénea.
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