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Resumen

Se obtuvo nopol mediante la reaccion de Prins por condensacion de B-pineno y
paraformaldehido usando el catalizador Sn-MCM-41. El catalizador se sintetizo
por deposicion quimica al vapor de una sal precursora de Sn sobre MCM-41. Las
reacciones se realizaron partiendo de B-pineno de alta pureza o aceite comercial
de trementina. Se evaluo el efecto de varios parametros en la selectividad a nopol,
tales como: la carga de Sn en el catalizador, la cantidad de solvente y catalizador,
la temperatura y el tiempo de reaccion. Los catalizadores se caracterizaron por
DRX, IR, UV-VIS, absorcion atomica y area superficial BET. Usando Sn-MCM-
41 con bajas cargas de Sn se alcanzaron rendimientos a nopol cercanos a 100%
con B-pineno de alta pureza. Partiendo de trementina como fuente de B-pineno y
relaciones equimolares de reactivos, se alcanzaron selectividades a nopol hasta
del 93%.

---------- Palabras clave: aceite de trementina, g-pineno, nopol, reaccion
de Prins, Sn-MCM-41.

Nopol synthesis from f-pinene and turpentine
oil over Sn-MCM-41

Abstract

Nopol was obtained by the Prins condensation of B-pinene and paraformaldehyde
over Sn-MCM-41. The catalyst was synthesized by chemical vapor deposition
using a Sn salt over MCM-41. Reactions were carried out using either high purity
B-pinene or turpentine oil as a starting material. The effect of catalyst Sn loading,
temperature, type of solvent, catalyst amount, and reaction time on nopol selectivity
was studied. Catalyst samples were characterized by XRD, IR, UV-VIS, elemental
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analysis and BET surface area. Low Sn loaded Sn-MCM-41 yields near 100%
nopol with high purity B-pinene; whereas using turpentine as B-pinene source,
nopol selectivities up to 93% were attained for equimolar ratios of reactants.

—————————— Key words: turpentine oil, g-pinene, nopol, Prins reaction, Lewis
acid, Sn, MCM-41.



Introduccion

El aceite de trementina es un liquido incoloro
obtenido por destilacion de la resina extraida de
los arboles de pino [1], la cual se usa principal-
mente en la fabricacion de pegamentos, fijadores
y solventes de pinturas, en la produccion de al-
canfor, materiales de limpieza, tinturas, resinas
y soluciones desengrasantes [1]. Debido a que el
aceite de trementina esta constituido principal-
mente por a- y B-pineno, también se usa como
materia prima en la sintesis de fragancias [2]. El
B-pineno es un monoterpeno biciclico de férmula
molecular C, H,,, empleado principalmente en
la produccion de mirceno y geraniol [3], resinas
terpénicas [4, 5], y como precursor para producir
acetato de nopilo, el cual se utiliza para la elabo-
racion de perfumes [4].

Lareaccion de Prins entre B-pineno y paraformal-
dehido en presencia de un acido Lewis es la base
para la sintesis de nopol (figura 1) [6, 7]. E1 nopol
es un compuesto de gran utilidad en la industria
agroquimica para la produccion de pesticidas,
jabones perfumados y productos de hogar [8].
Tradicionalmente la sintesis de nopol se ha rea-
lizado por reaccion a alta temperatura y mediante
catalisis en fase homogénea con acidos Lewis
como el ZnCl,. Sin embargo, en este proceso se
utilizan solventes clorados y se producen gran
cantidad de subproductos [6, 7], lo que constituye
una desventaja dadas las estrictas regulaciones
ambientales existentes en cuanto a la disposicion
de desechos y al uso, transporte y almacenamiento
de reactivos peligrosos [9]. Aunque los sistemas
cataliticos heterogéneos generalmente presentan

CH,

menor actividad catalitica, debido a problemas
de difusion y transferencia de masa y calor, estos
sistemas son preferidos porque permiten obtener
altas selectividades hacia el producto deseado,
facil recuperacion y reutilizacion, condiciones
moderadas de reaccion, sustitucion de reactivos
peligrosos y reduccion de desechos. Esto implica
que los procesos cataliticos sean mas limpios,
eficientes y generalmente mas econémicos que
los procesos tradicionales [9, 10].

Recientemente, el Grupo Catalisis Ambiental de
la Universidad de Antioquia, reporto la sintesis
del catalizador Sn-MCM-41, mediante deposi-
cion quimica al vapor (CVD, de sus siglas en
inglés Chemical Vapor Deposition) de SnCl,
sobre el material mesoporoso MCM-41 y su
aplicacion en la sintesis en fase heterogénea de
nopol a partir de paraformaldehido y B-pineno,
obteniéndose una conversion de 99,6% y se-
lectividad a nopol de 98% bajo las siguientes
condiciones de reaccion: 0,5 mmol de B-pineno,
1 mmol de paraformaldehido, 25 mg de Sn-
MCM-41 (catalizador con 0,51 mmol Sn/g de
soporte), 1 mL de tolueno, 90 °C, 6,5 h [11].
Posteriormente, U. Pillai y E. Sahle Demessie
[12] reportaron la sintesis de nopol utilizando
un material mesoporoso de fosfato de hierro
como catalizador en fase heterogénea. Con este
sistema catalitico, se obtuvo un rendimiento de
nopol del 100% utilizando 0,1 g de catalizador,
10 mL de acetonitrilo, 5 mmol de B-pineno y
10 mmol de paraformaldehido a 80 °C y 4 horas
de reaccion. Aunque el Fe es mas deseable desde
el punto de vista ambiental con respecto al Sn, la
sintesis del fosfato requiere muchas mas etapas
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Figura 1 Reaccion de Prins para la sintesis de nopol
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en comparacion con la sintesis de Sn-MCM-41;
adicionalmente, se utiliza acido fluorhidrico el
cual presenta un alto grado de peligrosidad. Con
ambos sistemas se alcanzan altos rendimientos
de nopol; sin embargo, con el sistema basado
en hierro la temperatura y el tiempo de reaccion
fueron menores. Otro aspecto por considerar es
la cantidad de metal requerido para obtener ren-
dimientos a nopol de 100%, se necesitan 55 pmol
de Fe/mmol de B-pineno comparado con 1 pmol
de Sn/mmol de B-pineno. Luego, se requieren
estudios adicionales de dichos sistemas para
determinar relativamente cudl de estos sistemas
heterogéneos tiene mas ventajas.

En este articulo se reporta la sintesis de nopol
a partir de B-pineno (grado reactivo) y aceite
de trementina (comercial), con el catalizador
Sn-MCM-41 en fase heterogénea. La carga de
Sn fue variada entre 31 y 822 pumol Sn/g cata-
lizador. Adicionalmente, partiendo de aceite de
trementina se determino el efecto de la cantidad
de solvente, la cantidad de catalizador, el tiempo
y la temperatura de reaccion en la selectividad
a nopol.

Parte experimental

Materiales y reactivos

Bromuro de miristiltrimetilamonio o cetrimida
(MTABr, CH,(CH,),;N(CHj;),Br, 99% p), cloruro
estanico (SnCl,, 99,995% p), B-pineno (99%p) y
paraformaldehido (95% p) fueron marca Aldrich.
Tolueno (99,5% p) y acetona (99,5% p) fueron
de Mallinckrodt; tetraetilortosilicato (TEOS,
98% p) de Acros Organics; hidréxido de amonio
(NH,OH, 28-30% p) de EM Science y aceite de
trementina (39% peso de B-pineno y 52% peso
de a-pineno) de GMP.

Sintesis del catalizador Sn-MCM-41

El procedimiento de sintesis del soporte, MCM-41,
se baso en el método reportado por Griin y colabo-
radores [13]. En una sintesis tipica, se disolvieron
2,2 gde MTABren 120 mL de agua desionizada y
luego 10,6 mL de hidroxido de amonio al 28%.

Posteriormente, se agregd gota a gota 10 g de
TEOS. Después de agitar una hora, el so6lido
insoluble se separd por filtracion, se lavo con
abundante agua desionizada, se sec6 en estufa
por una noche a 100 °C y se calcin6 a 550 °C por
5 horas en una mufla.

El material Sn-MCM-41 se sintetizé de acuerdo
con el procedimiento reportado previamente
[11]: en un reactor DGC (siglas de su nombre en
inglés Dry Gel Conversion) se agregaron entre
9,4-600 pL de SnCl, y 0,5 g de MCM-41 tratada
previamente a 100 °C; el autoclave se calent6 du-
rante 8 horas a 100 °C bajo condiciones estaticas
y luego se enfrid con agua. El catalizador se lavo
con agua destilada para remover los iones cloruro
remanentes en la muestra sélida, se seco a 100 °C
por una noche y se calcind a 550 °C por 5 horas en
una mufla. El material Sn-SiO, se sintetiz6 usando
el mismo procedimiento descrito, pero en lugar de
MCM-41 se utilizo silica gel como soporte.

Caracterizacion de los catalizadores

Los materiales sintetizados se caracterizaron
por difraccion de rayos X (DRX), usando un
difractometro AXS Brucker provisto con una
ldmpara de cobre. El espectro IR de los cataliza-
dores se obtuvo con un espectrometro Mattson
FTIR 5000. El area superficial BET, se registrd
en un equipo ASAP 2010. El analisis ultravioleta
visible (UV-VIS) se efectud en un equipo Perkin
Elmer Lambda 9 UV/VIS/NIR. El contenido de
Sn se determind por absorcion atdbmica en un
equipo Philips PU9200.

Ensayos cataliticos

Los ensayos cataliticos se llevaron a cabo en un
recipiente cerrado de vidrio de 3 mL provisto de
un agitador magnético, el cual se introdujo en
un bafio de aceite, cuya temperatura se mantuvo
2 90,0 = 0,5 °C con ayuda de un controlador de
temperatura IKA ETS-D4 Fuzzy. Las condi-
ciones tipicas de reaccion con B-pineno de alta
pureza fueron: 25 mg de catalizador Sn-MCM-41
(0 3 mg de SnCl, en fase homogénea), 0,5 mL
de tolueno, 0,5 mmol de paraformaldehido y



0,25 mmol B-pineno, 90 °C, 1 h. Las condiciones
tipicas de reaccion con aceite de trementina fue-
ron: 6-25 mg de catalizador, 0-0,5 mL de tolueno,
0,5 mmol de paraformaldehido y 0,5 mmol
B-pineno, 70-100 °C, 1-7 h. Los productos de
reaccion se analizaron en un cromatografo de
gases VARIAN STAR 3400, equipado con un
detector de ionizacion de llama FID, un auto-
muestreador VARIAN CP 8200 y una columna
capilar DB-1 de 0,32 mm diametro interior,
50 m longitud y 1,20 pm de espesor. Para de-
terminar la conversion y selectividad usando
B-pineno grado reactivo se empled el método
de normalizacion de areas y para las mezclas
con trementina se utilizé el método de estandar
externo. Después de reaccion, los catalizadores
se recuperaron por filtracion y se lavaron a 40 °C
por 30 min con suficiente acetona, antes de ser
reutilizados.

Analisis de resultados y discusion

Sintesis de los catalizadores

En la tabla 1 se muestra el contenido de Sn de
los materiales sintetizados. En la figura 2 se
presentan los difractogramas de MCM-41 y de
muestras de Sn-MCM-41 de diferente compo-
sicion. Como puede observarse en la figura 2,
en cada uno de los materiales se identifican los
picos caracteristicos de MCM-41 [13]. En forma
general, se aprecia disminucion de la intensidad
de los picos a mayor cantidad de Sn depositado;
igual tendencia se observa con el area superficial.
El area superficial de los catalizadores Sn-MCM-
41 vari6 entre 1.247-1.072 m?/g; por ejemplo, el
area superficial del catalizador Sn-MCM-41-1
fue 1.194 m?/g.

En la figura 3 se observa que el espectro IR de
MCM-41 y de las muestras Sn-MCM-41 se-
leccionadas es similar. Sin embargo, la banda
a 1.220 cm™ se desplaza a 1.240 cm™! luego de
depositar el Sn. No obstante, parece que el estafio
no se incorporod en la estructura del catalizador
[14] ya que no se observa desplazamiento de la
vibracion del enlace T-O-T, 1.096 cm’!, hacia
longitudes de onda menores.
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Figura 3 Andlisis IR de algunos materiales sintetizados.
MCM41 (a), SnMCM41-1 (b), ShAMCM41-2 (c),
SnMCM41-4 (d), SnMCM41-5 (e), SnMCM41-7 (f)

Los analisis ultravioleta visible (figura 4) de los
catalizadores Sn-MCM-41 indican que mientras
mayor es el contenido de estafio depositado ma-
yor es la intensidad de la banda a ~230 nm, la cual
ha sido atribuida a especies de Sn hexacoordinado
[14]; no obstante, el catalizador basado en silica
presenta una banda de absorcion amplia a pesar
de que su contenido de Sn es bajo. En algunos
materiales (SnMCM41-1, SnSiO, y SnMCM41-4)
se puede observar un hombro a ~280 nm, que
ha sido asignado a especies poliméricas de Sn
hexacoordinado del tipo O-Sn-O [14].



Tabla 1 Contenido de Sn de los catalizadores sintetizados

Catalizador umol SnCl /g catalizador* % peso Sn (umol Sn/g catalizador)”
SnMCM41-1 160 0,37 (31,0)
SnMCM41-2 160 0,76 (64,4)
SnMCM41-3 320 0,86 (72,3)
SnMCM41-4 640 1,06 (90,0)
SnMCM41-5 1.280 5,35 (450,0)
SnMCM41-6 2.540 5,87 (490,0)
SnMCM41-7 5.090 9,76 (822,0)
Sn-Sio, 160 0,37 (31,0)

* Cantidades usadas durante la sintesis.

** Contenido de Sn determinado por absorcién atémica.

Ensayos cataliticos

Ensayos cataliticos usando como materia
prima f-pineno de alta pureza

En los ensayos cataliticos realizados en fase ho-
mogénea con SnCl,, en atmosfera de nitrogeno
para evitar la presencia de humedad, se obtuvo
conversion total de B-pineno a otros productos
diferentes del nopol. Estos resultados indicarian
que la reaccion en presencia de tolueno podria
no ser adecuada para la obtencion del alcohol
insaturado, ya que en la literatura se ha reporta-
do su sintesis mediante la reaccion de Prins en
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Figura 4 Espectro UV-vis de los materiales
sintetizados

condiciones anhidras y en presencia de solventes
halogenados o éter [7].

En la tabla 2 se presenta la actividad catalitica
de los materiales sintetizados en la produccion
de nopol con B-pineno de alta pureza. Se obser-
va que la actividad catalitica de los materiales
con menor contenido de Sn (SnMCM41-1 a
SnMCM41-4) es mejor que la obtenida con los
de mayor contenido de Sn. Esto indica que Ila
actividad de los catalizadores no influye tanto el
contenido de Sn sino la naturaleza de las espe-
cies; como se observo en los analisis UV-vis de
los catalizadores SnMCM41-1 y SnMCM41-4
presentan especies de Sn del tipo O-Sn-O hexa-
coordinadas, que pueden estar contribuyendo a
este comportamiento. Ademads, con tiempo de
reaccion menor se alcanzaron resultados com-
parables a los reportados previamente con este
sistema en fase heterogénea [11].

Los resultados de la tabla 2 muestran que para
obtener un rendimiento a nopol del 100% se
requiere 1 mmol de Sn/mmol de B-pinenoy 1 h,
comparado con 856 mmol de Fe/mmol de -pine-
no y 4 hrequerido con el catalizador de fosfato de
hierro [12]; esto indica que el catalizador de Sn es
mucho mas activo que el catalizador de Fe.

La actividad de los catalizadores con bajo con-
tenido de Sn (SnMCM41-1 y SnMCM41-3)
reutilizados se presenta en la tabla 3. Ambos



catalizadores presentan disminucion progresiva
de la conversion desde la primera reutilizacion.
Sin embargo, luego de calcinar el catalizador
SnMCM41-1 la actividad catalitica se recupera,
lo que indicaria que una de las posibles causas
de desactivacion de este material sea la presen-
cia de sustancias retenidas luego de reaccion,
las cuales son removidas por calcinacion. Los
demas catalizadores también fueron susceptibles
de desactivacion; por ejemplo, el catalizador
SnMCM41-5 disminuye su rendimiento de nopol
10% luego de la primera reutilizacion.

Los resultados de la tabla 2 muestran que la he-
terogeneizacion del SnCl, en MCM-41 permitio
convertir un acido Lewis, corrosivo y sensible a
la humedad, en un catalizador ambientalmente
mas amigable y activo para la sintesis selectiva de
nopol en presencia de solventes no halogenados y
con la posibilidad de ser recuperado y regenerado
para reutilizarlo posteriormente.

Ensayos cataliticos con aceite de trementina

En la tabla 4 se compara la actividad catalitica
utilizando dos fuentes de B-pineno: B-pineno
grado reactivo (98%) y aceite de trementina
(39% peso de B-pineno). El mejor desempetio

del catalizador basado en MCM-41 comparado
con el basado en silica, puede deberse al mayor
contenido de Sn y las propiedades mesoporosas
de la MCM-41 que facilitan la difusiéon de mo-
léculas grandes. La menor actividad obtenida
con aceite de trementina se puede atribuir a la
competencia por los sitios activos del catalizador
del B-pineno y el paraformaldehido con otros
compuestos presentes en el aceite de trementina.
No obstante, se ha reportado que catalizadores
acidos promueven reacciones de isomerizacion
[15-21] y polimerizaciones [5] de terpenos.

Efecto de la cantidad de tolueno

Al variar la cantidad de tolueno de 0 a 0,5 mL
por cada 0,5 mmol de B-pineno y con relaciones
estequiométricas de B-pineno/paraformaldehi-
do, la conversién permanece aproximadamen-
te constante y la mayor selectividad a nopol
(~85%) se obtiene con 0,1 y 0,25 mL de tolueno
(figura 5). Se observa ademas que las menores
selectividades de nopol se obtuvieron cuando se
alcanzaron las mayores conversiones de -pine-
no. Es claro que usando el aceite de trementina
y en ausencia de solvente es posible la sintesis
de nopol con el sistema catalitico estudiado;
sin embargo, los resultados sugieren que es

Tabla 2 Comparacién de la actividad catalitica con -pineno puro*

Catalizador % conversion ff-pineno % selectividad nopol
SnMCM41-1 99,3 98,7
SnMCM41-2 83,0* 100,0**
SnMCM41-3 98,7 98,4
SnMCM41-4 96,7 98,1
SnMCM41-5 95,2 98,5
SnMCM41-6 96,7 97,8
SnMCM41-7 83,8 92,4
Sn-Sio, 37,0 100,0**

* Condiciones de reaccién: 25 mg de catalizador, 0,5 mL de tolueno, 0,5 mmol de paraformaldehido y 0,25 mmol B-pineno,

90 °C, 1 h.
** 12,5 mg de catalizador, 0,5 mmol B-pineno, 90 °C, 1 h.



Tabla 3 Reutilizacién de los catalizadores SnMCM41-1 y SnMCM41-3*

SnMCMA41-1 SnMCM41-3
Reutilizacion % conversion % selectividad % conversion % selectividad
p-pineno nopol f-pineno nopol

Fresco 99,3 98,7 97,8 99,8

1.2 94,2 99,6 95,2 97,4

2.2 91,5 99,9 93,3 99,9

3.2 91,2 99,9 91,3 99,5

4.2 87,2 99,4

5a 99,7" 95,4"

6.2 98,8 98,9

* Condiciones de reaccion: 25 mg de catalizador, 0,5 mL de tolueno, 0,5 mmol de paraformaldehido y 0,25 mmol p-

pineno, 90 °C, 1 h.

** Después de la 4 .2 reutilizacion el catalizador recuperado se calciné a 550 °C durante 5 h.

Tabla 4 Sintesis de nopol con SnAMCM41-2 y SnSiO, partiendo de diferentes fuentes de B-pineno’

SnMCM41-2 SnSio,
Fuente de f-pineno % conversion % selectividad % conversion % selectividad
p-pineno nopol p-pineno nopol
B-pineno 98% p 82,8 100,0 37,0 100,0
Aceite de trementina 69,1 93,1 32,3 64,8

* Condiciones de reaccion: 12,5 mg de catalizador, 0,5 mL de tolueno, 0,5 mmol de paraformaldehido y 0,5 mmol B-pineno,

90°C, 1 h.

necesario el solvente para propiciar el acceso a
sitios en el catalizador requeridos para la for-
macién de nopol y disminuir asi los problemas
difusionales.

Efecto de Ila cantidad de catalizador

Las mayores cantidades de catalizador favore-
cieron la conversion de B-pineno pero se obtu-
vieron menores selectividades a nopol (figura 6).
El aumento en la conversion fue mayor con
cantidades de Sn-MCM-41 entre 6 y 12,5 mg;
adicionalmente, con 12,5 mg de catalizador
se obtuvo la méxima selectividad a nopol. La
conversion de a-pineno como la de B-pineno,
aumenté con el contenido de catalizador; esto
puede indicar que los sitios activos promueven
también otras reacciones como las de isome-

rizacion y oligomerizacion, disminuyendo de
esta forma la selectividad al nopol.

Efecto de la temperatura de reaccion

Al aumentar la temperatura de reaccion se favorece
la conversion de B-pineno y o-pineno (figura 7),
pero se presenta un maximo de selectividad a
90 °C (70%). El incremento de la conversion es
mayor entre 70 y 80 °C, comparado con los otros
intervalos.

Efecto del tiempo de reaccion

El efecto del tiempo de reaccion se evalud con
el catalizador SntMCM41-1 (figura 8). La selec-
tividad a nopol aumenta con el tiempo y tiende
a estabilizarse alrededor del 55% después de 3,5 h
de reaccion. Se observa que la conversion de
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Figura 6 Efecto de la cantidad de catalizador en la sintesis de nopol. Condiciones de reaccion: catalizador
SnMCM41-2, 0,1 mL de tolueno, 0,5 mmol de paraformaldehido y 0,5 mmol B-pineno en aceite de trementina,

90°C, 1 h.

B-pineno aumenta con el tiempo de reaccion,
alcanzando un valor de aproximadamente 77%
en 7 horas. En el trabajo anterior, con -pineno de
alta pureza y una relacion de HCHO: B-pineno
de 2, se obtuvo una conversion de 99% luego de
6,5 horas [11]; adicionalmente, los resultados de la
tabla 2 indican que la misma conversion de B-pi-
neno puede obtenerse en una hora de reaccion.
Sin embargo, utilizando aceite de trementina y
con relaciones estequiométricas de reactivos no
se alcanz6 una conversion completa luego de

siete horas. Por tanto, parece adecuado utilizar
un exceso de paraformaldehido para lograr una
conversion mas alta de - pineno.

Reutilizacion del catalizador

La desactivacion del catalizador (figura 9) puede
deberse a la disminucion del area superficial
después de la quinta reutilizacion, la cual vario
de 1.194 a 852 m?/g y pudo ser producida por
la presencia de sustancias del medio de reaccion
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Figura 8 Efecto del tiempo de reaccion en la sintesis de nopol. Condiciones de reaccién: 12,5 mg de SnMCM41-
1, 0,1 mL de tolueno, 0,5 mmol de paraformaldehido y 0,5 mmol B-pineno en aceite de trementina, 90 °C

retenidas en el catalizador. Un efecto similar de
desactivacion por la adsorcion de sustancias fue
reportado por Severino y colaboradores [15] en
reacciones de isomerizacion de B-pineno sobre
zeolitas acidas. Similarmente, Corma y colabo-
radores al evaluar la actividad de un catalizador
de Sn-MCM-41 en la reaccién de oxidacidon
Baeyer-Villiger de cetonas [22], encontraron
que el catalizador presentaba pérdida progresiva
de actividad después de cuatro reutilizaciones
y que esta ademas de recuperarse se mejoraba,

luego de calcinacion; los autores atribuyeron
este comportamiento a que el catalizador fresco
presentaba aun residuos de agente estructurante
o productos carbonosos de la sintesis [22].

Conclusiones

Fue posible sintetizar catalizadores de Sn-MCM-
41 con bajas cargas de Sn lo suficientemente acti-
vos para la sintesis de nopol en fase heterogénea,
exhibiendo ventajas sobre los catalizadores con
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Figura 9 Reutilizacion del catalizador Sn-MCM-41.

Nota Condiciones de reaccién: 0,1 g de SnMCM41-1, 0,128 g de paraformaldehido (4 mmol), 4 mmol B-pineno en aceite de
trementina y 0,8 mL de tolueno, 90 °C, 1 h. Antes de la cuarta reutilizacién el catalizador se calciné a 550 °C por 5 horas

mayores cargas de Sn y los demas sistemas he-
terogéneos reportados previamente. La retencion
de reactivos y productos del medio de reaccion en
el catalizador, esta probablemente asociada a la
desactivacion del catalizador tanto con B-pineno
como con aceite de trementina; sin embargo, la
calcinacion fue un proceso efectivo para regenerar
los catalizadores. Las limitaciones asociadas con
procesos de difusion y transferencia de masa son
aspectos que deben considerarse en la reaccion;
se encontrd que las caracteristicas mesoporosas
de la MCM-41 facilitaron la sintesis de nopol
comparado con el catalizador soportado en silica;
adicionalmente, se obtuvo mayor productividad
a nopol cuando el substrato fue B-pineno de alta
pureza en vez de trementina.

Fue posible la sintesis de nopol con trementina,
en ausencia de tolueno, pero la productividad
de nopol mejor6 con cantidades adicionales de
solvente. El nopol se obtuvo selectivamente
(alrededor de 93%) partiendo de aceite de tre-
mentina, con relaciones estequiométricas de
paraformaldehido y B-pineno, utilizando 0,1 mL
de tolueno y 12,5 mg de catalizador Sn-MCM-
41 por cada 0,5 mmol de sustrato a 90 °C. Sin
embargo, bajo estas condiciones y luego de siete
horas de reaccidn no se alcanzo6 conversion total

de B-pineno, indicando la conveniencia de un
exceso de paraformaldehido para garantizar
conversion alta.
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