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de Ti-MCM-41 y Ti-BETA en la epoxidaciéon
de limoneno
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Resumen

Se sintetizaron Ti-MCM-41 y Ti-BETA vy su actividad catalitica de ambos
materiales se compard en la epoxidacion de limoneno, utilizando peréxido de
hidrégeno (H,0,) como agente oxidante. Se encontré que un tiempo igual o
superior a tres dias de calentamiento a 100 °C es suficiente para obtener la
fase hexagonal MCM-41, pero cuando se calienta diez dias, a 100 °C la fase
mesoporosa, disminuye. Por otro lado, el aumento de titanio (Ti) en el gel de
sintesis disminuye el rendimiento de dicha fase. Los analisis espectroscopicos
en la region UV-VIS e IR revelaron que en ambos materiales el Ti se encuentra
coordinado en un ambiente quimico tetraedral. Las micrografias de alta reso-
lucién (SEM), de Ti-MCM-41, indican que la morfologia cambia con la carga
de Ti. El Ti-MCM-41 fue mas activo (conversiéon 25%) que el Ti-BETA (con-
version 5%) para la epoxidacién de limoneno, aunque la selectividad del Ti-
BETA (60%) es comparable a la del material Ti-MCM-41 sintetizado con mayor
carga de Ti.
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Epoxidation of limonene over Ti-MCM-41
and Ti-BETA

Abstract

Ti-MCM-41 and Ti-BETA were synthesized and evaluated in the epoxidation
of limonene, using hydrogen peroxide as oxidant. The characteristic hexagonal
phase of Ti-MCM-41 was obtained by heating the precursor gel during three
days at 100 °C. Further heating up to ten days leads to a decrease of this
phase. The increase of Ti in the synthesis gel also decreases that phase. UV-
VIS and FTIR spectroscopy indicates that Ti was incorporated in the lattice
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of Ti-MCM-41, as well as, in Ti-BETA. SEM micrographs of Ti-MCM-41
show that the morphology changes with the Ti loading. Ti-MCM-41 was
most active than Ti-BETA for limonene epoxidation even though both show
high selectivity to epoxides.

---------- Key words: Ti-MCM-41, Ti-BETA, limonene, epoxidation.
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Introduccion

Cada vez crece el interés por el desarrollo de
materiales heterogéneos que sean eficientes y
selectivos para la obtencion de productos de alto
valor agregado [1]. Esto permitiria disefiar pro-
cesos continuos, los cuales son ventajosos desde
el punto de vista econémico [2]. Las mallas
moleculares se han convertido en los soportes
mas deseados para la inmovilizacion de especies
activas [3], dado que las especies incorporadas
presentan mayor estabilidad en la matriz del so6-
lido, cuando se usan en diferentes procesos.

Se ha demostrado que el titanio silicalita (TS-1),
con estructura AFI, es es muy util para catalizar
varias reacciones donde las moléculas por tratar
son sencillas [4]. De esta manera se han realiza-
do oxidaciones de alcanos, alcoholes, aldehidos
y cetonas, epoxidaciones de alquenos, hidroxila-
cion de aromaticos, hidrogenacion de alquenos,
y amoximacion de aldehidos y cetonas, entre
otras. Todas ellas bajo condiciones suaves y en
fase liquida [5].

Sin embargo, la transformacion de moléculas
voluminosas es necesaria para la obtencion de
productos de alta demanda y gran valor agrega-
do [6]. En este caso TS-1, no resulta convenien-
te, por consideraciones estéricas [6] ya que solo
se pueden procesar moléculas con didmetros
cinéticos menores de 0,55 nm.

La imposibilidad de tratar moléculas mas volu-
minosas con TS-1, condujo a la utilizacién de
materiales con cavidades y tamarfios de poro mas
grandes. En 1991 Beck et al. [7] reportaron por
primera vez un nuevo grupo de silicatos y
aluminosilicatos mesoporosos con una amplia
distribucién de tamafio (2,5 a 10 nm) y con es-
tructura bien definida. Estos materiales se deno-
minaron M41S. Un miembro representativo de
tal estructura la MCM-41, cuyo sistema
mesoporoso corresponde a un arreglo hexagonal
[7, 8]. Posteriormente, Corma et al. [9] repor-
taron la introduccion de titanio (Ti) en la MCM-
41 (Ti-MCM-41). Desde entonces se han
realizado muchos estudios de caracterizacion fi-
sicoquimicos para explicar la influencia de la

introduccion de Ti, asi como otras variables de
sintesis, tales como: concentracion y naturaleza
de la fuente de Ti, concentracién y naturaleza
del agente surfactante, composicion del gel pre-
cursor, temperatura y tiempo de cristalizacién.
El objetivo ha sido determinar los efectos provo-
cados sobre: la fase hexagonal (MCM-41), dis-
tribucién y tamafio de poro, area superficial y
morfologia [9]. Ademas de las anteriores pro-
piedades fisicas, cobra interés establecer el am-
biente quimico que rodea los 4tomos de Ti, para
lo cual se usan técnicas espectroscopicas: es-
pectroscopia de infrarrojo con transformada de
fourier (FT-IR) y espectroscopia ultravioleta vi-
sible (UV-Vis) [10]. Este tipo de estudios es util
para explicar la actividad quimica de Ti-MCM-
41 en procesos de epoxidacién. Para el caso de
la TS-1 se ha establecido que los atomos de titanio
coordinados tetraédricamente mediante enlaces
con grupos siloxi (Si-O) y distribuidos homog¢-
neamente en la matriz de la silicalita, son los res-
ponsables de la buena actividad catalitica en
reacciones de oxidacion, cuando se emplea como
agente oxidante peroxido de hidrogeno (H,0,,
30% acuoso) [11].

Camblor y col. [12] reportan la incorporacion de
Ti en la zeolita BETA (7,6-6,4 A). Sin embargo,
los resultados de actividad catalitica en procesos
de epoxidacion han sido deficientes [13]. Esto
se ha atribuido a la presencia de aluminio (Al), el
cual reduce el caracter hidrofobico y conduce a
la aparicién de sitios dcidos. Debido a que am-
bos factores son negativos para procesos de
epoxidacion [14] se ha motivado la sintesis de
Ti-BETA libre de Al. Prasad et al. reportaron
[15] la obtencién de Ti-BETA libre de Al por el
método del gel seco (Dry-Gel Convertion, DGC).
Este material fue muy activo en la epoxidacion
de ciclohexeno con H,0, acuoso, aunque la
cristalinidad de dicho material fue del 80%.

Para la oxidacién de moléculas sencillas, la acti-
vidad quimica de Ti-MCM-41 y Ti-BETA libre
de Al es menor con respecto a TS-1 [9, 14]. Es-
tas diferencias en el comportamiento catalitico
se deben a la presencia de defectos estructura-
les asociados con los grupos silanol (SiOH),
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situados en la superficie catalitica. Estos grupos
desarrollan sitios fuertes de adsorcion que a la
vez son de cardcter acido [14, 15]. Cuando se
trabaja con agentes oxidantes acuosos como
H,0, y solventes polares (alcoholes de bajo peso
molecular), se bloquean los sitios activos de Ti
debido a que su superficie catalitica, adsorbe pre-
feriblemente moléculas polares (comportamien-
to hidrofilico). Por otro lado, las condiciones de
acidez del medio de reaccion son desfavorables
a la estabilidad del epoxido, lo cual, se traduce
en una baja selectividad [15].

Se espera que los materiales Ti-MCM-41 y
Ti-BETA sean mas efectivos que TS-1 para mo-
léculas mas complejas, debido a su mayor tama-
fio de poro. Con el fin de suprimir el efecto
de los grupos SiOH se ha propuesto emplear
agentes oxidantes organicos como terbutil
hidroperéxido (TBHP) [16]. Sin embargo, el
empleo de H,0,, es preferible, debido a multi-
ples ventajas, que estan asociadas con su bajo
costo, facil manejo y minimo impacto ambiental
[17]. Por otro lado, aunque la sililacion produce
materiales mas selectivos, la conversion se dis-
minuye, resultando una eficiencia casi similar al
material no tratado [17].

En este articulo, se reporta la sintesis y caracte-
rizacion de Ti-MCM-41 y Ti-BETA libre de Al,
por el método DGC con distintas cargas de Ti.
Para la caracterizacion fisicoquimica se empled:
analisis de difraccion de rayos X (DRX),
espectroscopia infrarroja (FT-IR), espectroscopia
en la region ultravioleta visible (UV-Vis) y
microscopia electrénica de alta resolucion (SEM).
Los mejores materiales se ensayaron ¢n la
epoxidacion de limoneno con H,O,. La figura |
muestra la reaccion de epoxidacion (reaccién
deseada) y la reaccion consecutiva de hidrolisis
del epoxido (reaccion no deseada).

Seccidon experimental

Sintesis de los catalizadores

Para la sintesis de Ti-MCM-41 y Ti-BETA sin
Al, se empled como fuente de Ti tetraetdxido de
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Figura 1 Reacciones de epoxidacion del limoneno
y reaccion de hidrdlisis del epéxido de limoneno

titanio (Ti(OC,H,),) 60% en etanol seco, marca
ALDRICH. Como fuente de silicio se utilizo sili-
ce precipitada (Si0,'0,0572 H,0) obtenida en el
laboratorio mediante neutralizacion del metasili-
cato de sodio pentahidratado (Na,Si0O, 5H,0)
con acido clorhidrico (HCI) [15]. Como fuente
de sodio, hidréxido de sodio (NaOH) 98% de
pureza, marca CARLO ERBA y fluoruro de sodio
(NaF) 99% de pureza, marca CARLO ERBA.
Como agentes estructurantes se emplearon: una
solucién de bromuro de dodecil trimetil amonio
(DoDTABT) al 98% de pureza (ALDRICH) para
Ti-MCM-41 e hidroxido de tetraetil amonio
(TEAOH) 20% en H,O0 (ACROS) para
Ti-BETA.

Sintesis de Ti-MCM-41
El procedimiento de sintesis fue el siguiente [9]:

* Sedisolvieron 1,38 g de Si0,°0,0572 H,O en
10,15 g de H,O en un recipiente de propileno
a temperatura ambiente y la solucion se
mantuvo una hora bajo agitacion magnética
(solucion A).

* Porotro lado se disolvieron 12,6 g de bromuro de
DoDTMABTr en 37,8 g de H,O (solucion B).

* Sellevan 0,88 g de Ti(OC,H,), 60% en etanol
seco a un recipiente de teflon, se adiciona gota
a gota y bajo agitacion vigorosa 18,52 g de
TEAOH 20% en H,O. Se debe evitar en esta
parte la formacién de espuma. La solucién
resultante se agita 1 hora. Cumplido este
tiempo se adiciona la solucion A y el sistema
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resultante se deja en agitacion una hora mas.
Luego se agrega la solucién B a la solucion
anterior en forma lenta, de tal manera que se
evite la formacién de espuma. La mezcla
resultante se agita por espacio de dos horas
adicionales.

Por iiltimo, se adiciona 6,30 g de 8i0,0,0572H,0
y se agita continuamente durante toda la no-
che a temperatura ambiente con el recipiente
cerrado. El gel obtenido presenta la siguien-
te composiciéon quimica: Si0,:0,01 TiO;:
0,62 DoDTMABI:0,28 TEOH:35 H,0.

El gel resultante se lleva a una autoclave de
acero inoxidable revestida con teflén y se
calienta a 100 °C.

El s6lido se recupera por filtracion, se lava
varias veces con agua desionizada y se seca
a temperatura ambiente. Luego se calcina
utilizando 100 mI/min de helio usando el si-
guiente programa de temperatura: calenta-
miento desde temperatura ambiente a 1 °C/min
hasta 120 °C, se deja el sistema dos horas a
esta temperatura y luego, se calienta a la mis-
ma velocidad hasta 540 °C. Alcanzada dicha
temperatura se suspende el flujo de helio y se
cambia por aire. La calcinacion se continua
durante seis horas mas. Por altimo, se enfria
hasta temperatura ambiente en presencia de
helio.

Con el procedimiento anterior se obtuvieron
muestras a uno, dos, tres, cuatro, cinco, y diez
dias de calentamiento con un contenido de
titanio en el gel de sintesis de Si/Ti = 30. Tam-
bién s¢ prepararon otras muestras con Si/Ti
= 5 y 20; obtenidas a cinco dias de calenta-
miento. Las muestras se designan utilizando
la siguiente convencion: el primer numero se
refiere a la concentracion de Ti en el gel pre-
cursor dado como la relacion Si/Ti y el se-
gundo corresponde al tiempo de cristalizacion.
Por ejemplo TM-30-5, significa que esta
muestra fue sintetizada con una relacién Si/
Ti = 30 y cinco dias de cristalizacion.

Sintesis de Ti-BETA libre de Al

Ti-BETA se obtuvo a partir de modificaciones
hechas al método propuesto por Prasad et al.
[15]. El procedimiento utilizado fue el siguiente:

En un recipiente de teflén se disuelven las
cantidades requeridas de Si0,0,0572 H,0,
NaOH, NaF y TEAOH en 15 ml de agua
desiomizada (solucion A).

Por otro lado, se mezcla 1,0 ml de H,O,
1,0 ml de H,0, con la cantidad calculada de
Ti(OC,H,), al 60% en etanol. La mezcla asi
obtenida se mantuvo bajo agitacién magnéti-
ca durante dos horas (solucion B).

Se agrega lentamente la solucion Bala Ay
la mezcla obtenida se homogeneiza, durante
una hora y media. Luego se calienta el siste-
ma a 80 °C, manteniendo agitacién continua
hasta obtener un gel seco.

El gel seco se introduce en una autoclave
especial en donde se adicionan 5 ml de agua
como fuente de vapor. La composicion molar
del gel seco es: Si0,:0,02 TiO,:0,1 NaOH:0,1
NaF:(,44 TEAOH.

El sistema anterior se calenté a 140 °C du-
rante dos dias.

El sé6lido obtenido se recupera por filtracion,
se lava con suficiente agua destilada y se
seca a temperatura ambiente. Esta muestra
fue obtenida con un contenido de titanio en el
gel de sintesis de Si/Ti = 48.

Finalmente el agente estructurante se retira
por calcinacién, empleando para ello una rata
de calentamiento de 1 °C/min hasta 520 °C
en presencia de helio como gas inerte, luego
se retira el flujo de helio y se adiciona aire
como gas de calcinacion, durante diez horas.

Pruebas de caracterizacion

La cristalinidad de Ti-BETA y la estructura
mesoporosa de Ti-MCM-41 se analizaron por
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difraccién de rayos X (DRX), en un equipo Bruker
AXS con radiacion Cu-Ka a 40 kV y 30 mA.
Los andlisis por espectroscopia de reflectancia
difusa en la regién ultravioleta visible se realiza-
ron en un equipo Perkin Elmer Lambda usando
sulfato de Bario (BaSQ,), como estandar. Los
analisis de infrarrojo se realizaron en un equipo
Perkin Elmer Spectrum GX. Las micrografias
electronicas de barrido (SEM), se obtuvieron en
un equipo Philis XL-20. Para el estudio de acti-
vidad catalitica a 1,0 mmol de limoneno y 5,0 ¢
de acetonitrilo, se adicioné 8,0 mmol de peréxido
de hidrégeno (H,0,, 30% en agua), finalmente
se adiciono 40 mg de catalizador y la mezcla re-
sultante se calenté a 70 °C. La concentracion
del peroxido de hidrogeno comercial se determi-
no por cerimetria [18]. Los productos de reac-
cion se analizaron por cromatografia de gases
con un detector de llama (FID), empleando una
columna capilar DB-1, de 0,32 mm de diametro
y 50 m de longitud. Se utilizaron los estandares
puros para determinar sus tiempos de retencion.
La cantidad de substrato (limoneno) que reac-
cioné se tomé como la suma de las areas de

Comparacion de la actividad catalitica de Ti-MCM-41 y Ti-Beta..,

todos los productos detectados. La cantidad ini-
cial de substrato se calculé como la suma de las
areas de todos los productos detectados y el
substrato que no reacciond. La conversion se
calcul en términos de porcentaje como la rela-
cién entre la cantidad de substrato que reaccio-
ndy la cantidad inicial de substrato. La selectividad
al epoxido se obtuvo como la relacion entre el
area del epoxido y la cantidad de substrato que
reacciond, expresada en porcentaje.

Resultados y discusion

Analisis de difraccion de rayos X

La figura 2 presenta los difractogramas para las
muestras sintetizadas a uno, dos, tres, cuatro, cinco
y diez dias de cristalizacion. En todas las mues-
tras se presenta un pico correspondiente a la re-
flexion en el plano (100), el cual varia entre 2,6 <
2q < 3,0. La aparicion de este pico no es sufi-
ciente para asociarlo con una estructura hexa-
gonal ordenada [19]. Se ha establecido, que la
aparicion de otros picos de menor intensidad,

B Q=D ® =3

Figura 2 Difractogramas de rayos X para Ti-MCM-41, obtenidas a diferentes tiempos de calentamiento para
una relacién SifTi= 30. A: 1 dia; B: 2 dias; C: 10 dias; D: 3 dias; E: 4 dias; F: 5 dias
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correspondientes a las reflexiones en los planos
(110), (200) y (210) ubicados en el intervalo
4,0 < 2q < 6,0, aseguran la obtencion de la fase
MCM-41 [19]. En esta parte las muestras obte-
nidas con menos de tres dias carecen de dichos
picos. Lo anterior indica, que con el método de
sintesis utilizado aqui, la formacion de la fase
MCM-41 se efectiia después de tres dias de
calentamiento a 100 °C. Por otro lado, se nota
un aumento del primer pico hasta los cinco dias,
excepto la muestra obtenida a los tres dias. Para
tiempos muy grandes (diez dias), se observa gran
disminucién de dicho pico. Los anteriores resul-
tados sugieren que el mejor tiempo de sintesis
para Ti-MCM-41 es cinco dias.

La figura 3 muestra el efecto de la carga de
titanio en el gel precursor (Si/Ti = 5, 20 y 30)
sobre la estructura mesoporosa. Al igual que en
la figura 2 todas las muestras presentan el pico
correspondiente a la reflexion del plano (100).
Se puede observar que a medida que aumenta el

contenido de Ti, la intensidad de dicho pico dis-
minuye y los otros picos no aparecen. Un com-
portamiento similar reportaron Marchese ef al.
[20] en muestras de Ti-MCM-41 obtenidas por
el método de insercién atémica (“grafting”). Va-
rios autores [10, 21] han relacionado este com-
portamiento con la diferencia de los tamafios
atémicos entre Ti y Si, lo mismo que la longitud y
angulo de enlaces de estos 4tomos con el oxige-
no (Si-O y Ti-0).

La figura 4 muestra el difractograma patrén del
silicato BETA (polimorfo A) [22]. Por otro lado,
la figura S muestra el difractograma obtenido
para la muestra Ti-BETA libre de Al. Estos
difractogramas son diferentes a excepcion de un
pico ancho alrededor de 7,8°. Lo anterior se debe
a que la muestra sintetizada es una mezcla de los
polimorfos Ay B, del silicato BETA. Por lo tan-
to, el pica a 7,8°, es un indicio en la obtencién de
la fase BETA.

O O e Mo =D

6 7 13 9 10
20

Figura 3 Difractograma de rayos X para Ti-MCM-41, sintetizada con diferentes contenidos de Ti en el gel de

sintesis (Si/Ti). A: 30; B: 20; C: 5
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Figura 4 Difractograma de rayos X del silicato BETA
{polimorfo A) [22]

Anédlisis espectroscdépico
en la region ultravioleta
visible (UV-Vis)

Este tipo de analisis es util para obtener informa-
cion acerca del estado de coordinacién de los
sitios de Ti [20]. La figura 6 muestra los espec-
tros de reflectancia difusa para las muestras
Ti-MCM-41 obtenidas a distintos tiempos. To-
das las muestras de Ti-MCM-41 presentan una

Comparacion de Ja actividad catalitica de Ti-MCM-41 v Ti-Beta...

banda centrada alrededor de 230 nm. Esta ban-
da ha sido reportada [20] como caracteristica de
la incorporacién de atomos de Ti aislados y co-
ordinados tetrahedralmente. Para el caso de Ti-
BETA (ver figura 7) se obtiene una banda mas
inclinada a 215 nm, que se ha atribuido a la pre-
sencia de atomos de titanio incorporados en la
estructura tipo BEA [23].

1
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i
d
a
d
5 7 9 11 13 15

Figura 5 Difractograma de rayos X del silicato
Ti-BETA, dos dias

230 nm

B o= 3o 2 a0 =M

Ao ET

150 200 250 kL

350 400 450 500

Longitud de onda, nm

Figura 6 Espectros UV-Vis para Ti-MCM-41, obtenida a distintos dias de calentamiento. A: 1 dia; B: 2 dias; C:

3 dias; D: 4 dias; E: 5 dias; F: 10 dias
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Figura 7 Espectro UV-Vis para Ti-BETA

Anidlisis espectroscopico
en la region infrarrofa (FT-IR)

La figura 8 presenta el espectro obtenido para
las muestras TM-30-5 y TM-5-5. En ambos ca-
sos la presencia de una banda centrada alrede-
dor de 960 cm™', la que se ha atribuido [23] a la
vibraciéon de estiramiento asimétrico de Si-O,
polarizado al grupo Ti = O correspondiente al

titanio presente en la estructura zeolitica o al SiOH
en mallas moleculares con muchos defectos es-
tructurales.

Con respecto a la influencia de la carga de Ti,
una inspeccion de los dos espectros nos indica
que la banda considerada se encuentra mas de-
finida para el caso de la muestra con menor con-
tenido de Ti. Algunos autores [20, 24] han
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Figura 8 Espectros de FT-IR. A; TM-5-5; B: TM-30-5
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asociado estas diferencias a la disminucion de

especies de Ti que se encuentran en coordina-
cion tetraédrica.

La figura 9 muestra el espectro FT-IR para
Ti-BETA. Se¢ puede observar que la banda
asignada para el Ti estructural (960 cm''), s re-
lativamente debil. Esto sugiere que en dicha mues-
tra el Ti incorporado en la estructura es poco.
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Microscopia electrénica de barrido
(SEM)

En la figura 10 se presenta, las micrografias elec-
tronicas de barrido para TM-30-5 y TM-5-5. Al
respecto se ha reportado [25] que la morfologia
de MCM-41 corresponde a particulas irregula-
res no definidas, tal como aparece para TM-30-5.
Sin embargo, TM-5-5 presenta particulas mas
pequeiias con una morfologia mucho menos
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Figura 9 Espectro FT-IR para Ti-Beta
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Figura 10 Imagenes SEM para Ti-MCM-41. a: TM-30-5 y b: TM-5-5 (500 pm, 30X)
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definida. Lo anterior confirma que el aumento
de titanio en el gel precursor conduce a la obten-
cion de un material mas desordenado.

Ensayos cataliticos

Los resultados de actividad catalitica para
TM-30-5, TM-5-5 y Ti-BETA se muestran en la
figura 11. En ausencia de catalizador la conver-
sién alcanzada es similar a la encontrada para
Ti-BETA (5%). Este pobre desempefio catalitico
de Ti-BETA se puede relacionar con un bajo
nimero de sitios activos de Ti, debido a que la
banda ubicada a 960 cm’! en su espectro infra-
rrojo es muy débil con respecto a las muestras
de Ti-MCM-41 (TM-30-5 y TM-5-5).

Para las muestras de Ti-MCM-41 se puede ver
que tanto la conversion como la selectividad de
TM-30-5 superan los correspondientes valores
de TM-5-5. Los anteriores resultados de carac-
terizacion mostraron que el aumento de Ti en el
gel precursor produce un detrimento en la es-
tructura de la MCM-41. Este detrimento tam-
bién se traduce en una reduccion de su actividad.
En la figura 10 se observa que se obtiene mayor

selectividad en ausencia de catalizador. Al res-
pecto, la disminucion de la selectividad en los
materiales con Ti (Ti-BETA, TM-5-5 y
TM-30-5) se atribuye a reacciones consecuti-
vas de hidrolisis catalizadas por sitios 4cidos
Lewis asociados al Ti [26] (ver figura 1).

Conclusiones

Los procedimientos de sintesis utilizados condu-
jeron a la obtencion de Ti-MCM-41 y Ti-BETA
con Ti incorporado en la estructura de dichos
materiales. La fase mesoporosa Ti-MCM-41 més
ordenada se obtuvo usando una relacién Si/Ti =
30 en el gel de sintesis y cinco dias de calenta-
miento a 100 °C. La fase cristalina BEA se ob-
tuvo con una relacién molar Si/Ti = 48 durante
un tiempo de cristalizacion de cuarenta y ocho
horas a 140 °C. Ti-MCM-41 (TM-30-5) mostr6
ser mas activa que Ti-BETA en la epoxidacién
de limoneno obteniéndose una conversion de 25%
y una selectividad de aproximadamente 60%. La
acidez Lewis asociada a los atomos de Ti, dismi-
nuyen la selectividad hacia el epoxido de
limoneno.

100
90 +

80

70 {

60 4

% 50
40 {

30 4

20 4

10 +

W Conversién
[ Selectividad

5 -

TM-5-5 TM-30-5

Tirbeta Sim catalizador

Figura 11 Actividad de Ti-Beta, TM-5-5 y TM-30-5. Condiciones de reaccion: 1 mmol de limoneno, 8 mmol
H,0, (30%), 40 mg catalizador, 5 gr de MeCN, 70 °C, 6 horas de reaccién
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