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OBJETIVOS

e Disenar un reactor quimico para llevar a cabo a nivel industrial, a partir
de estudios generados en laboratorio la obtencién de citronelol con
alta pureza.

e Dar a conocer el software de simulacion PRO I

e Diseno y/o optimizacion de procesos con el software de simulacion
PROII

RESUMEN

En este trabajo, se muestra la hidrogenacion selectiva de citral, a nivel
experimental, sobre una serie de catalizadores de platino soportados en SiO2 y
Oxidos mixtos de SiO2-ZrO2 y SiO2-TiO2, con el objetivo de incrementar la
selectividad hacia el alcohol insaturado citronelol, que es el producto
deseado. La carga metdlica (1% en peso de Pt) se mantuvo constante. Los
catalizadores de Pt soportados en oxidos mixtos de SiO2-ZrO; y SiO2-TiO2 con
alto porcentaje en peso de SiO2, favorecieron la produccidén de citronelal y
citronelol.

Por otro lado se llevd a cabo una simulacion en PRO I, con la finalidad de
dar una idea mucho mds amplia de coémo funciona este proceso llevado a
nivel industrial, y es importante mencionar que este proceso aun se encuentra
en etapa de investigacion y muchos de los datos que se utilizan para hacer los
cdlculos termodindmicos (entalpia, viscosidad, etc.) aln no aparecen en
bibliografia, por lo que al momento de simular utilizamos isdmeros de las
sustancias involucradas en la reaccion.

Por otro lado, mediante los resultados obtenidos y en base a las diferentes
investigaciones que se han realizado para la obtencién del citronelol, la
hidrogenacién de citral es uno de los mejores procesos cataliticos que se
pueden llevar a cabo para llegar a este producto.

Es importante mencionar que este proceso es de vital importancia en las

industrias farmacéutica, alimenticia y de las fragancias, dado que el citronelol
es una base en muchas aplicaciones de estas industrias.
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INTRODUCCION

Tradicionalmente, los quimicos finos y sus especialidades se han producido
primordialmente por sintesis orgdnica no catalitica. Esta es una razdn
importante por la cual los productos deseados (de entre una variedad de 20 y
100) son producidos con desechos.

Por supuesto muchos otros factores, tales como la complejidad de las
moléculas (y consecuentemente, el nUmero de pasos sintéticos), ademds del
corto tiempo de desarrollo para la sintesis técnica y también los altos
requerimientos de pureza de muchos quimicos finos son responsables de una
sifuaciéon ecoldgica desfavorable.

Sin embargo, la aplicacién de los métodos cataliticos en los quimicos finos
se ha incrementado en los recientes anos, en parte porque los costos de
produccioén y desechos se minimizan en gran importancia incluso para valores
de fdrmacos, saborizantes, aromdticos y especialidades agroquimicas.

Como quimicos finos podemos entender a aquellos que se producen en
baja cantidad y son de alto valor agregado. Entre los mds importantes
podemos encontrar a los aldehidos y alcoholes insaturados ya que estos se
utilizan, como ya se ha mencionado, en la produccion de farmacos,
saborizantes, aromdaticos y agroquimicos. Los aldehidos insaturados contienen
enlaces C=C y C=0 y después de una hidrogenaciéon selectiva orientada
hacia el enlace C=0, se obtienen alcoholes insaturados siendo por lo general
de alto valor agregado.

En esta contribucion daremos una caracterizacién de los problemas de la
produccidn de quimicos finos. Después describiremos las herramientas
disponibles para resolver algunos de estos problemas con la ayuda de la
catdlisis.

Caracteristicas de la manufactura de quimicos finos

La manufactura de quimicos finos y especialidades farmacéuticas,
aromaticos, saborizantes y agroquimicos puede ser caracterizada por:

v Moléculas complejas (isbmeros, estereoquimicos, varios grupos
funcionales) con limitada estabilidad térmica.

v' Produccién via sintesis multietapas (de 5 a 10 pasos para farmacos,
aromdaticos y saborizantes y de 3 a 7 para agroquimicos) de productos
con tiempo de vida corta generalmente menos a 20 anos. Usualmente
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utilizando reacciones orgdnicas cldsicas, siendo la catdlisis la
excepcion.

v' Escala relativamente pequena de produccion (1 a 1000 toneladas por
ano para farmacos, aromdaticos y saborizantes y de 500 a 10000 ton por
ano de agroquimicos).

v' Altos requerimientos de pureza, usualmente mayor a 99% y menos a 10
ppm de residuos metdlicos y mayor a 98% en farmacos.

v' Alto valor agregado y por lo tanto, mds tolerante a altos costos de
proceso (especialmente para escalas de productos muy pequena y
efectiva).

v Tiempos cortos para el desarrollo del proceso de produccidon hasta
obtener rentabilidad del producto. Por lo tanto, conviene ufilizar la
misma planta para la obtencién de varios productos con diferente
materia prima y a este tipo de plantas se les conoce como plantas
multipropdsitos.

Generdalidades sobre catdlisis

Las caracteristicas bdsicas de la catdlisis comprenden:

1. En una reaccion catalitica, el catalizador no sufre ningun cambio al concluir
la reaccidn, pero puede participar en las etapas intermedias para acelerar la
velocidad de reaccion.

2. Cuando la reaccién puede seguir mds de un mecanismo, el catalizador
manifiesta a veces cierta selectividad favoreciendo una sobre los demds. Esta
situacion genera por lo comun una distribucién de productos diferente a los
qgue se observa con otros mecanismos. La aplicacién correcta de la
selectividad de catalizadores permite acelerar la reaccién deseada en tanto
que se demoran las indeseables.

3. La velocidad de reaccién es generalmente proporcional a la concentracion
del catalizador. En el caso de una reaccién catalizada con un sdélido, el drea
superficial del catalizador y la concentracion de los llamados centros activos o
sitios cataliticos (regiones de actividad quimica en la superficie) adquieren una
importancia preponderante.

4. En una reaccioén reversible, el catalizador acelera la reaccion inversa al igual
gue la directa. Por ende, la composicion en el equilibrio del sistema
reaccionante serd la misma que la de un sistema no catalizado.

5. En una reaccidon auto catadlitico, en donde uno de los productos de
reaccion actia como catalizador, debe estar presente una cantidad
pequena del producto para iniciar la reacciéon. Una grdfica de conversion en
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funcion del tiempo para este tipo de reaccién genera una curva caracteristica
en forma de S.

v' Catdlisis homogénea. Se ha observado que las reacciones cataliticas
homogéneas se desarrollan ya sea en la fase gaseosa o en la liquida. Se
ha descubierto que gran nUmero de la catdlisis de este género
obedecen a ecuaciones de velocidad que son de primer orden con
respecto ala concentracion del catalizador.

v' Catdlisis heterogénea. Las reacciones cataliticas de esta clasificacion
comprenden sistemas con dos o mds fases, entre gaseosas, liquidas y
sélidas. El catalizador estd en fase distinta a la de los reactivos

¢Con qué puede contribuir la catdlisis?

La catdlisis puede contribuir en dos niveles: para una produccion limpia
de qguimicos finos, proporcionando una mejora al proceso de produccion vy
segundo, ayudando a eliminar o fransformar subproductos indeseados e
inclusive toxicos.

Transformaciones posibles s6lo mediante catdlisis

v" Nuevas selectividades.

v' Catdlisis enantioselectiva

v Nuevas qguimioselectividades (hidrogenacién de un C=C-C=0 para
obtener CH-CHC=0).

Combinando varias tfransformaciones en un paso:

v' Alguilacién reductiva de aminas con compuesto carbonilo (aminas no
aisladas).

v' Hidrogenacion-acilacién de nitroarenos a acilanilinas.

v' Alguilacién directa de aminas con alcoholes via una secuencia de
deshidrogenaciéon-condensacion-hidrogenacion.

v Reemplazando reactivos téxicos o problemdticos.

v' Alguilacién de aminas o aromdticos con alcoholes en lugar de haluros
de alquilo (reduccidén de la produccién de la sal)

v' Uso de hidrogeno en lugar de metales, hidruros de metal o sulfuros.

v Uso de agua oxigenada u oxigeno en lugar de o6xidos metdlicos o
perdcidos.

v Acidos y bases solidas para reemplazar los solubles.
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Factores que implican la aplicacion de catalizadores.

Un gran numero de transformaciones cataliticas altamente selectivas se
encuentran en la literatura, en principio puede ser aplicada a la sintesis de
quimicos finos, sin embargo algunos prerrequisitos se deben de satisfacer para
obtener un proceso catalitico técnicamente viable.

Desempeno del catalizador

La selectividad de un catalizador es probablemente su propiedad mds
citada ademds de que la quimioselectividad y enantioselectividad juega un
papel para la sintesis de quimicos finos. Debido al alto costo de la materia
prima y de los intermediarios, ademds de las etapas de separacion, las
selectividades mayores al 95% son usualmente requeridas para hacer atractivo
un método catalitico. La productividad del catalizador dada como volumen
(toneladas) o como relacion sustrato/catalizador determina los costos del
catalizador. Para catdlisis enantioselectiva el volumen debe ser >1000 para
productos de alto valor y 50000 para productos a gran escala o menos
COstosos.

CAPITULO 1. GENERALIDADES

1.1 HIDROGENACION DE HIDROCARBUROS POR MEDIO DE CATALIZADORES

El gran niUmero de compuestos orgdnicos que por diferentes razones se
ha fratado de hidrogenar, compone una extensisima informacién cuyo
tratamiento sistemdtico rebasa ampliomente los limites de esta breve
panordmica.

Tanto los catalizadores utilizados, como las condiciones de operacion
de estos procesos, dependen bdsicamente de la estructura del compuesto a
hidrogenar. La enorme variedad de los compuestos orgdnicos susceptibles a
hidrogenarse, no permite dar detalles concretos de procesos determinados.
Por ello este resumen se limitara a intentar frazar a grandes rasgos, las
caracteristicas esenciales de estas reacciones, desde el punto de vista de los
catalizadores generalmente utilizados.

Si bien muchos de los catalizadores usados en sistemas de
hidrogenacién pueden utilizarse en reacciones de des hidrogenacion, es
evidente que existen sensibles diferencias entre ambos procesos.

A temperaturas menores a 200°C, la hidrogenacién de olefinas a
hidrocarburos aromdaticos, esta favorecida termodindmicamente. Presiones de
operacion de hasta 200 atmosferas, permitan subir la temperatura de reaccioén
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a valores aproximados a 500°C. Es decir, en estos sistemas el aumento de la
temperatura suele estar asociado con el de la presion de trabajo, con el
objeto de equilibrar favorablemente la reaccion. Sin embargo, la mayoria de
las reducciones No requieren presiones superiores a las 100 atmosferas, ni
temperaturas por encima de 200°C. Cuando la reaccién tiene lugar a
temperaturas inferiores a 100°C, esta suele ser irreversible y fuertemente
exotérmica.

En general, los catalizadores metdlicos son mucho mds activos en este
tipo de reacciones que los 6xidos metdlicos semiconductores. Estos suelen
emplearse en hidrogenaciones selectivas en ciertos compuestos y requieren
mayores temperaturas y presiones de operacién; sin embargo, la notable
resistencia de estos oxidos metdlicos de envenenamiento por elementos
extranos, les confiere interesantes posibilidades industriales. En la tabla 1 se
muestran los catalizadores de utilizacion mds frecuentes en procesos
comerciales de hidrogenacion.

La gran importancia del eventual envenenamiento de los catalizadores
de hidrogenacidn amerita algunas consideraciones. El  proceso de
envenenamiento se lleva a cabo mediante la adsorcion, generalmente
irreversible, de ciertos compuestos en los centros activos del catalizador,
impidiendo asi que estos sigan interviniendo en la fransformacién quimica.

En ciertos casos, relacionando la configuracion electronica de
determinadas sustancias con su capacidad para adsorberse, es posible
predecir qué tipo de compuestos pueden inhibir la actividad de un
catalizador. Compuestos metdlicos donde los orbitales d del metal contengan
un electrdn o un par de electrones disponibles para formar un enlace, o
compuestos orgdnicos capaces de donar electrones (como la piridina),
competirdn con los reactantes y productos de la hidrogenacidon, por centros
de adsorcion disponibles en la superficie del catalizador.

Aungue algunos metales como: mercurio, fierro, estano, plomo, bismuto,
zinc, etc., sus oxidos y sales pueden envenenar los catalizadores preparados
con metales nobles, los venenos mds importantes son sin duda los elementos
de los grupos Vb (Nitrdgeno, Fosforo, Arsénico, Antimonio) y Vib (Azufre,
Selenio, Telurio) y sus compuestos. Es notable en este sentido la accién
negativa del azufre, tanto en forma orgdnica como inorgdnica.
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En la tabla 1 se presentan los catalizadores comerciales en procesos de
hidrogenacion.

Tobla 1 Catolicad leles on de hidrog

x : Densidad
) . Fase activa Superficie relleno
Sistema Fage activa Soporte G en peso mifg kg/l
r’ J\l.,O,
Uso general Ni 1 . 1465 50« 170 0216
| Kieselguhr
Uso gencral (fase liquida, Ni Raney
pequedia escala)
[ ALO,
Uso general Pi(*), Pd{*), Rh, Ru(*®) Variable Variable Variable
1 carbén
e |' Cr,0,:17 - 60
Hidrogenacion selectiva Cr,0,4.Cu0 10-40 09-1.7
1 CuQ: 37-82
) ) ) Cr,0,: 38-46
Hidrogenacién selectiva Cr,0,+CuO+Ba0 — { CuQ: 37-46 14-50 0.4-09
| Bao: 8-12
h ! ) f Kieselguhy
Hidrogenacién selectiva CoQ 1 §i0, 10-60 b - 140 05-1.2
ALO,

* Tambidn en forma de éxidos 1in soportar,

Indudablemente la facilidad de envenenamiento de los catalizadores
metdlicos es un problema de dificil solucidn; sin embargo, este grave
inconveniente se ha aprovechado con habilidad en ciertas ocasiones, para
llevar a cabo hidrogenaciones selectivas o intermedias. Seguidamente se
comentaran algunas caracteristicas de las reacciones de reduccion de
olefinas, aceites y grasas, compuestos aromdticos, nitroderivados y grupos
carbonilo, que son los procesos de mayor interés industrial entre las reacciones
de hidrogenacién catdalitica.

En general un doble enlace se hidrogenara con preferencia a ofras
funciones, exceptuando el grupo NO2 y el friple enlace. La reaccion puede
levarse a cabo con facilidad, utilizando catalizadores de niquel y las
condiciones de operacion dependerdn de la configuracion de la olefina,
siendo la velocidad del proceso inversamente proporcional al nUmero de
sustituyentes del doble enlace. Normalmente las temperaturas de reaccidén se
encuentran enfre 50 y 150°C vy la presion de trabajo entre 1y 10 atmosferas.

En la hidrogenacién de olefinas pueden emplearse asi mismo ciertos
metales nobles, aunque su utilizacion esta en cierto modo restringida por su
poder de isomerizacién. La actividad de estos metales sigue el orden
paladio>rodio>platino>>rutenio y quizd su aplicaciéon industrial mdas interesante
sea la hidrogenacion parcial de pequenas canfidades de diolefinas y
acetileno, contenidas en corrientes de olefinas, para lo cual se utiliza paladio
soportado sobre CaCOz o alumina.
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La hidrogenacién de aceites y grasas se lleva a cabo en fase liquida,
donde el hidrogeno se disuelve con la ayuda de un agitador vy la influencia
del catalizador. El catalizador suele ser niquel soportado, puesto que los
catalizadores de platino o paladio que también son activos no presentan
ventajas adicionales y si el inconveniente de su precio. El niquel puede llevar
pequenas cantidades de cobre para facilitar la reduccidén previa del
catalizador. Generalmente estas hidrogenaciones se realizan con una
concentracién de catalizador de 0.05 al 1.15% en peso de niquel,
temperaturas entre 120 y 190°C y presiones que varian entre la atmosfera y las
15 atmosferas. La seleccion del catalizador ha de ser cuidadosa con respecto
a la selectividad del mismo. Asi mismo, es imprescindible que el catalizador
pueda separarse del medio orgdnico, mediante la filtfracion sencilla.

La hidrogenacion de benceno a ciclohexano y la de naftaleno a
tetralina o decalina, son los procesos mds importantes de hidrogenacion de
hidrocarburos aromdaticos. La hidrogenacion catalitica de benceno en fase
vapor se puede llevar a cabo en reactores de lecho fijo con temperaturas de
200 a 250°C, presiones de unas 10 atmosferas y catalizadores de niquel. Los
rendimientos de ciclohexano se aproximan al 100% del tedrico. Cuando la
cantidad de azufre en la alimentacidn es pequena puede utilizarse un
catalizador en platino o rodio soportado. La reaccién es altamente exotérmica
(54 Kcal/mol de benceno hidrogenado a 250°C), por lo que conviene que el
catalizador a emplear no sea exiremadamente activo, sobre todo si la
alimentacion es muy rica en benceno. Segin ofro procedimiento, la
hidrogenacién de benceno se realiza en reactores con agitacién mecdnica y
niquel raney como catalizador. Catalizadores de rutenio son especialmente
Utiles en las hidrogenaciones de hidrocarburos aromaticos, donde es necesario
evitar los procesos secundarios de hidrogenolisis.

Los metales citados como catalizadores de hidrogenacion, sirven
perfectamente para la reduccidon de los grupos carbonilo; sin embargo,
cuando la hidrogenacion tiene que ser selectiva en estos grupos, dejando
intacto el resto de la molécula, generalmente se utilizan cromitas de cobre
como catalizadores. Estas cromitas suelen utilizarse para hidrogenar aldehidos,
cetonas y esteres a los alcoholes correspondientes; también son Utiles en la
saturacion de dobles enlaces en moléculas que contengan anillos aromdaticos
gue deban permanecer inalterados, y en la fransformacién de amidas a
aminas. La utilizacién de las cromitas de cobre suele requerir condiciones de
operacion mds enérgicas, de forma que la temperatura puede llegar a 300°C
y la presion a 300 atmosferas.
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1.2 ESTUDIO DEL CITRAL Y SUS DERIVADOS

1.2.1. PROPIEDADES DEL CITRAL Y SU HIDROGENACION

El citral es un compuesto interesante para la hidrogenacion, puesto que
contiene un enlace doble aislado y conjugado asi como un grupo carbonilo, y
ademds existe como isdbmero cis y trans. En la hidrogenacién de citral, el
producto mds importante es el citronelol, que se utiliza por ejemplo, en la
industria de la perfumeria. El producto primario de la hidrogenacion es
citronelal, que reacciona por hidrogenacién sucesiva al citronelol vy
posteriormente a 3,7-dimetiloctanol. También existen otros productos formados
en este sistema, los alcoholes no saturados (nerol y geraniol). Cuando el citral
se hidrogena en etanol, puede ser formado el acetal citronelal. El citral es
liguido a temperatura ambiente, muestra una coloraciéon amarillo limdén
translUcido, aroma citrico intenso agradable, consistencia aceitosa, inmiscible
en agua, cuyas propiedades fisicas y quimicas son descritas a continuacion:

Propiedades Fisicas:
Citral:  3,7-Dimetil-2,6-octadienal CioH16O
Peso Molecular = 152.24 g/mol

Del aceite voldatil conocido como te de limén Cymbopogoncitratus, una
planta de la familia de las gramineas (graminae), el citral es el constituyente
(75 a 85% en peso de del aceite obtenido como extracto) mds importante del
aceite, el citral obtenido de fuentes naturales es una mezcla de dos isdmeros
geométricos; geranial y neral.

En la fig. 1.1 se muestra la estructura de isébmeros geométricos; geranial y
neral (citral)

fig.1.1 geranial y neral (Citral)
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GERANIAL: Fisicamente es un liquido ligeramente aceitoso con olor fuerte a
limon, sus propiedades fisicas son las siguientes:

Punto de ebullicion =92-93 °C
Densidad =0.8888 g/cms3

indice de refraccidon a 20 grados centigrados incidido con luz de sodio:
Np20=1.48982

Solubilidad: Prdcticamente insoluble en agua, es miscible en alcohol, éter,
bencil, benzoato, dietilftalato, glicerol, propilengilcol, aceite mineral, y ofros
aceites esenciales.

NERAL: Al igual que el geranial es fisicamente un liquido ligeramente aceitoso
produce la sensaciéon al olerlo a una esencia a limdn no tan intenso pero mds
dulce que el geraniol, sus propiedades fisicas son las siguientes:

Punto de ebullicion = 91-92 °C

Densidad =0.8869 g/cm3

indice de refraccion a 20 grados centigrados incidido con luz de sodio:
no? = 1.48690

Como se menciond anteriormente, el citral puede obtenerse a partir de
fuentes naturales, por ejemplo este compuesto se encuentra en las plantas del
género Cymbopogon de las cuales se tiene cerca de 55 especies, la mayoria
de las cuales son nativas a Asia del Sur, a Asia sur oriental y a Australia. La
hierba de limoén (flexuosus de Cymbopogon es nativa de la India, Sri Lanka,
Birmania y Tailandia); para la hierba de limdn se encuentra en el oeste de Ia
India, y se asume generalmente un origen de Malesi. Ambas especies se
cultivan hoy a fravés de Asia tropical. Aunque las dos especies se pueden
utilizar indiscriminadamente, el citrato del Cymbopogon es mds relevante para
cocinar. En la India estdn los cultivos de la hierba que es usada con fines
medicinales y para los perfumes, pero no ufiizado como especia; en el resto
de Asia tropical (Sri Lanka y aun mds Asia Suroriental), es una hierba y una
especia culinarias importantes.

El citral, el geraniol, nerol y citronelol son compuestos que estan
clasificados dentro de los terpenos en quimica orgdnica, que son una clase de
lipidos no saponificables. Los terpenos se diferencian de las grasas y ceras por
que las subunidades moleculares de las grasas y ceras estdn unidas por
enlaces de éster, mientras que las unidades de isopreno de los ferpenos estdn
ligadas por enlaces carbono-carbono, por esta razdn las grasas se suelen
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describir como lipidos saponificables y los terpenos como lipidos no
saponificables. Ofra caracteristica distintiva es que los terpenos suelen tener
multiples sustituyentes de oxigeno a lo largo de la cadena, como alcoholes o
grupos carbonilo, donde existen diferentes procesos para la produccién de los
alcoholes insaturados. En la siguiente seccidn se presentan los mds importantes
de éstos.

Los usos que en general se le dan al citral son: como saborizante para
fortalecer el aceite de limén, en perfumeria por su efecto citrico, en aguas de
colonia, en perfume para confiteria, en sintesis de vitamina A, ionona y metil-
ionona. No es estable en dlcalis y dcidos fuertes, es probable que cause
decoloracién en jabones y cosméticos.

1.2.2. PROCESOS PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL A PARTIR DE CITRAL

Para la producciéon de alcoholes insaturados existen los siguientes
procesos.

a) El proceso natural:

La produccién de aceites esenciales es uno de los principales procesos
donde se aplica la destilacion por arrastre de vapor de agua. Esta técnica de
destilacion es usada para destilar compuestos de punto de ebullicion altos que
se descomponen en o cerca de sus puntos de ebullicion.

Estos compuestos pueden destilarse con vapor de agua a una
temperatura lo suficientemente baja para evitar su descomposicién, este
hecho constituye una ventaja sobre ofros métodos de destilaciéon. Dado que la
corriente de vapor de agua es un proceso eficaz y barato (sélo se requiere
agua y calor), se usa con frecuencia para aislar y purificar aceites naturales a
partir de sus fuentes bioldgicas. Cuando se destilan con vapor pequenas
cantidades de material, resulta eficaz suspender la materia prima de los
aceites en agua en matraz de destilacién. Cuando se calienta esta mezcla, el
vapor que se genera en el interior inicia el proceso de arrastre.

La consecuencia de esta técnica para la quimica prdctica es que un
componente de punto de ebullicion elevado, con una presion de vapor
relativamente pequena, puede obtenerse por destilacion con un liguido
inmiscible. Asi, como los aceites esenciales tienen un punto de ebullicién alto
pueden aislarse y purificarse combindndolos en un proceso de destilacion con
algun liguido inmiscible de punto de ebullicion inferior. En el caso del citronelol,
tiene un punto de ebulliciobn cercano a 222 °C, pero ya que este va
acompanado de oftras sustancias minoritarias formando parte del aceite
esencial, el punto de ebullicibn de esta mezcla, diferird un poco de esta
temperatura. El liquido inmiscible usado ha sido el agua debido a que tiene
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varias caracteristicas que favorecen su eleccion: se dispone de ella, es barata
y de peso molecular bajo.

Debido a su bajo peso molecular pueden destilarse gran nUmero de
moles de agua sin que representen un gran volumen. Gracias a este
procedimiento se comienza a destilar a una temperatura inferior al punto de
ebullicion del agua pues la temperatura de ebullicion de una mezcla de dos
liguidos inmiscibles es inferior a la temperatura de ebullicién de cualquiera de
ellos por separado. Como se puede observar esta temperatura es cercana a
la temperatura del disolvente, ya que el vapor que se genera al comenzar el
arrastre es mds rico en el componente mds voldtil, es decir, el agua. Los
aceites esenciales estdn constituidos quimicamente por terpenoides,
compuestos que son voldatiles y por lo tanto arrastrables por vapor de agua. Las
esencias hallan aplicacién en numerosisimas industrias. Es el que consta de la
extraccion del Cymbopongo martin, con un rendimiento del 1% del exiracto,
del cual enfre el 84% al 94% es citronelol. De este proceso se aprecia que se
produce muy poco citronelol y muchos desechos.

b) El proceso sintético:

La produccién de citronelol a partir de moléculas mds pequenas se
basa en la hidrocloracién para obtener cloruro de geranil y cloruro de neril. En
primer lugar se necesita un calentamiento con acetato de sodio para obtener
una mezcla de acetato de geranio y acetato de neril. Posteriormente con
ayuda de bases nifrogenadas, disolventes y condiciones especiales la mezcla
de acetatos son transformados via sintesis a partir de etileno la forma deseada
de la estructura de las moléculas. Es seguido por un proceso de reduccion del
grupo carbonilo enfocada a la sintesis de alcoholes. Finalmente se presenta la
saponificacion y recuperacion de alcoholes via destilacion, con especial
cuidado en remocidn de cloruros ya que son cancerigenos.

En el proceso natural se produce muy poco citronelol y en el proceso
sintético se utilizan reactivos que son cancerigenos. Por lo anterior, se tiene un
tercer proceso de obtencion de citronelol por hidrogenacion selectiva de
aldehidos empleando catalizadores metdlicos soportados, para ser producido
en gran escala y con un alto rendimiento.

c) Hidrogenacién selectiva de aldehidos:

Una de las causas principales por las que se trabaja con el método de
hidrogenacién selectiva empleando catalizadores metdlicos soportados, es
por la reduccion de desechos en comparacion con los otros dos métodos ya
mencionados, ademds otra de las causas es la produccion de la alta pureza
de los productos, y por lo tanto el alto valor agregado. A continuacion se
presenta un resumen de los tfrabajos mds representativos al respecto:

IPN-ESIQIE
16



CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE v
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL m @

Actualmente en las reacciones de quimica fina se han utilizado una
gran variedad de catalizadores, con el propdsito de obtener productos de
mayor valor agregado. El primer paso para la obtencion de un buen
catalizador es la adecuada seleccidon del soporte catalitico, de acuerdo con
lo expuesto por [Dalmaschio, et al.']; las propiedades acido-base de un
catalizador cobran importancia ya que comiUnmente son utilizados en la
industria quimica. Las reacciones se llevan a cabo regularmente con
catalizadores de caracteristicas acidas (que generalmente provienen de las
caracteristicas fisico-quimicas de los soportes cataliticos) en presencia de
diferentes solventes, incluyendo agua, sin embargo el papel que juega la
acidez en las reacciones cataliticas no ha sido establecido con claridad hasta
el momento.

Para la obtencién de los soportes cataliticos, de toda la gama de
opciones disponibles en cuanto a materiales denominados “oxidos mixtos” con
diferentes precursores, se ha elegido obtener éxidos mixtos de SiO2-ZrO2, SiO2-
TiO2 los cuales serdn obtenidos por el método de sintesis conocida como sol-
gel, el cual ha sido empleado como un método de sintesis para la preparacion
del 6xido puro, o bien mixtos con propiedades fisico-quimicas especificas que
no pueden ser obtenidas por métodos tradicionales como precipitacion o co-
precipitacion.

Otro aspecto a considerar para este tipo de reacciones es la propiedad
de tener poros grandes (los llamados materiales mesoporosos o con
macroporos) lo cual es importante ya que estos materiales brindan la
oportunidad de que las moléculas de tamano considerable (como en el caso
de citral) entren en ellos. En los sdlidos porosos tal interaccion estd
determinada por la topologia y dimensiones de sus poros, asi como la
naturaleza y distribuciéon espacial de los dtomos que forman sus paredes. En el
caso de moléculas como citral o citronelal que son de una masa molecular
(152.24 gmol-1 y 154.52 gmol-1, respectivamente) y tamano considerable es
recomendable el emplear soportes cataliticos en el rango de los mesoporos,
en algunas ocasiones es posible utilizar materiales como los MCM-41 tal como
lo expone [Apesteguia, et al. 4], en el caso de la sintesis de mentol a partir de
citral.

Debido al reducido volumen y tamano de poro de los éxidos mixtos de
SiO2-2rO2 y SiO2-TiO2 se implementa una metodologia post-sintesis la cual
consiste en la utilizacién de una autoclave, con lo cual se obtienen materiales
mesoporosos con caracteristicas similares a los aerogeles (que utilizan
condiciones supercriticas). En este trabajo se generan los sélidos porosos con
ayuda de presion autogenerada, esta presion permite al gel mantener la
tension superficial dentro de sus poros, y por lo tanto, evitar el colapso del
mismo, que pudiera repercutir en tener tamanos de poro pequenos.
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Es importante mencionar que esto viene a sustituir 1os procedimientos
tradicionales que involucraban la adicion de tensoactivos, que si bien
cumplen con la misma funcién en ocasiones su elevado costo econdmico
dificulta llevar el proceso a una escala industrial.

La eleccion del metal o los metales a impregnar (en el caso de
catalizadores bimetdlicos), asi como la carga metdlica son aspectos del
catalizador que requieren de una buena eleccion basada en las
caracteristicas del metal y de lo se conoce del mismo. Algunas reacciones se
ven favorecidas por el uso de determinado metal, siempre considerando que
sea factible su uso desde el punto de vista econdmico y de aplicabilidad. La
carga metdlica es la eleccion que depende en gran medida de los
conocimientos que se tengan del soporte catalitico, considerando que hay
factores como la dispersion del metal que estdn determinados directamente
por la relacion de interaccion existente entre el metal y el soporte catalitico.

Aungue el efecto de la interaccidn metal-soporte no ha sido
establecido, [Koningsberger, et al. 2] ha propuesto una posible explicacion, la
cual correlaciona la estructura electronica del metal (platino u ofro) con las
propiedades texturales del soporte, estableciendo que el incremento en las
velocidades de reaccion de hidrogenaciéon e hidrogenolisis de hidrocarburos
sobre catalizadores de platino se debe a la presencia de soportes oxidativos
con una baja densidad electronica sobre el soporte oxigenado. El origen de
este efecto provocado por el soporte es atribuido a que el platino incrementa
suU energia en soportes con alta densidad electrénica y disminuye su energia
en soportes con baja densidad electronica, estos cambios en la estructura
electrénica de las particulas soportadas de platino afectaran la quimisorcion
de adsorbatos e hidrégeno, sobre la superficie y por consecuencia tendrdn
influencia en el comportamiento catalitico.

El gran reto que se presenta en las reacciones de hidrogenacion
selectiva de aldehidos a, B insaturados es que la hidrogenacién del enlace
C=C es termodindmicamente favorecida sobre la hidrogenacion de enlace
C=0. Con lo cuadl la obtencién de citronelal se dificulta, ya que, una vez
hidrogenado el enlace C=C el siguiente paso es precisamente la
hidrogenacién no favorecida del enlace C=0. [Coloma,et al. 9] ha enfatizado
la importancia de contar con superficies cataliticas que contengan oxigeno,
en su estudio de la hidrogenacion de crotonaldehido en fase gas sobre
platino, encontré un incremento en la selectividad del enlace C=0. Esto fue
atribuido a que se encontraban presentes una gran cantidad de grupos que
contenian oxigeno sobre la superficie del soporte catalitico utilizado. Sin
embargo, la presencia de grupos que contengan oxigeno sobre el soporte
catalitico estd aun en debate ya que el grupo de Bachiller, contradice la
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influencia de estos grupos oxigenados en la hidrogenacion de crotonaldehido
con catalizadores de platino y rutenio soportados en grafito.

Otro pardmetro importante es que algunos catalizadores son capaces
de llevar a cabo la reaccion en la interfase metal-soporte, tal como lo
establecen [Burch y Flambard '], para el catalizador de niquel soportado
sobre titania, el cual al presentar tamanos de particula grandes no presentaba
la interaccion metal-soporte, pero aun tenia cincuenta veces mayor actividad
especifica en la hidrogenacién de C=0O que un catalizador de niquel
soportado en silice, por lo que propusieron la creacidon de nuevos sitios activos
en la interfase metal-soporte, 1os cuales eran responsables de la alta actividad
especifica. En este trabagjo se ha elegido el platino como metal para los
catalizadores ya que presenta caracteristicas hidrogenantes muy interesantes
e importantes, si bien es cierto que hidrogena preferentemente al doble
enlace C=C. También existe la posibilidad de modificar tal selectividad si se
utiliza un soporte catalitico con caracteristicas fisico-quimicas por determinar
que ayuden a la hidrogenacion selectiva del grupo carbonilo C=0. Las
propiedades de catalizadores soportados difieren grandemente en relacién a
la reactividad y selectividad (Tsai y Muetterties2¢). Dado que las caracteristicas
qgue presentan los catalizadores de platino soportados en dxidos puros de
silice, alumina vy fitania respectivamente no poseen los requerimientos que
hasta ahora hemos analizado, se requiere la implementacion de una técnica
de sintesis de materiales que proporcione materiales cataliticos con alta
pureza y que garantice seguir contando con aquellas propiedades de que si
sean de interés de los éxidos puntos de partida.

En este trabajo se establece una metodologia para la obtencién de
catalizadores de platino soportados en dxidos mixtos de SiO2 modificados por
rO2 y TiO2 con caracteristicas especificas tanto desde el punto de vista
textural como desde el punto de vista electrénico, que presenten alta
actividad y sobre todo que sean selectivos hacia la molécula de citronelol.

El citral que es la molécula de partida se encuentra en la naturaleza, es
muy interesante desde el punto de vista quimico ya que posee un doble
enlace C=C aislado y posee dos enlaces conjugados C=0 y C=C, los cuales
han sido motivo de estudio [Vannice y Singh ?7]. La molécula de citral estd
compuesta por dos isomeros (mezcla de E 'y Z) que por si mismos proporcionan
un agradable olor, sin embargo el principal interés a nivel industrial es la
hidrogenacién de los dobles enlaces que posee, obteniéndose productos de
alto valor agregado como son: citronelal, citronelol y mentol. Los estudios de la
literatura referentes a la hidrogenacion selectiva de citral han intentado
proporcionar un entendimiento de la reaccion ( Yilmazy, Aykac'’), sin
embargo, no proporcionaron una propuesta concreta del tipo de catalizador
o de sus caracteristicas, es por eso que en este frabagjo se presenta la
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metodologia empleada para obtener y caracterizar materiales cataliticos de
platino, soportados en oxidos mixtos que presenten alta selectividad hacia
citronelal y su correspondiente alcohol insaturado “citronelol” en la reaccion
de hidrogenacién de citral y la descripcion de las caracteristicas que deben
de tener.

Uno de los frabajos mds importantes relacionados con la hidrogenaciéon
selectiva de citral es el presentado por Vannice y Singh?, en donde utilizaron
catalizadores de platino soportado en una silice comercial estableciendo las
diferentes rutas de reaccion para la molécula de citral, esto se representa en

la fig. 1.2:
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Fig. 1.2 Hidrogenacion de citral, establecida por Vannice y Singh?.

Dado que la molécula de citral posee 2 enlaces dobles conjugados
(C=0 y C=C) y un enlace doble aislado C=C, se tienen diferentes rutas de
reaccién dependiendo de cudl enlace sea el hidrogenado. Por ejemplo si la
reaccion de hidrogenacion se presenta en el grupo funcional C=0O
(conjugado) entonces se obtendrdn los dos isomeros de los alcoholes
insaturados (Cis y trans) cuya nomenclatura empleada en el frabajo de
[Vannice y Singh?] fue (UALC). Mientras que si la reaccién de hidrogenacion
se presenta con el grupo funcional C=C (conjugado) entonces se obtendrd el
aldehido parcialmente insaturado cuya nomenclatura fue (PSALD).

En esta investigacion se considerdé que es importante encontrar
materiales que al ser impregnados con platino, presenten buena interaccion
metal soporte y que sean materiales con radios de poro en la regidén de
mesoporos para que no existan limitaciones de transporte interno de los
reactivos y de los productos. Por lo cual se investigd el comportamiento de
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catalizadores de platino soportados en éxidos SiO2, ZrO-, TiO2 y en dxidos mixtos
SiO2-Zr0O2 y SiO2-TiO2, en la hidrogenacion selectiva de cifral. Este estudio es
interesante ya que el oxido de silicio por si mismo es de gran interés como
soporte catalitico, ya que desde el punto de vista estructural forma una red
tridimensional que estd compuesta por tetraedros bien definidos en el espacio
y se puede aprovechar el incorporar nuevos dtomos de un elemento diferente
para generar materiales cataliticos con propiedades dcidas si se logra la
incorporacion o interacciéon de metales (Ti o Zr) en dicha red. En lo
correspondiente a la reaccidon se buscd incrementar la selectividad hacia el
alcohol insaturado “citronelol” el cual proporciona un olor agradable y
caracteristicas sensoriales tanto al olfato como al sentido del gusto.

1.2.3. REACCIONES INVOLUCRADAS EN LA OBTENCION DE LOS ALCOHOLES
INSATURADOS.

Los alcoholes insaturados se obtienen hidrogenando un aldehido, como
por ejemplo, el proceso de produccién de citronelol a partir de citral (3,7
dimetil 2,6 octadienol, C 10H 160),

EHJ CH.‘ 0
| 7
HC N

por hidrogenacion selectiva de los aldehidos (geranial y neral) existe la
formaciéon de alcoholes insaturados isoméricos como es el caso de geraniol y
nerol (3,7 dimetil 2,6 octadieno-1 ol, CiH:O) que ambos tienen la siguiente
formula desarrollada:

CH, CH;

€ —(H —CHy —CH; —C—CH —CH, —0H
HC =

Es dificil que esta reaccién se dé con una alta conversion y selectividad
debido a la existencia de enlaces carbono-carbono C=C dentro de la
estructura molecular de la molécula que nos interesa hidrogenar.
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La hidrogenacion de los alcoholes isoméricos diolefinicos geraniol y
nerol puede proseguir con ofra hidrogenacion parcial o total de los dobles
enlaces olefinicos para dar, primero:

CH; CH;

C— —CH; —(CH;, e 5
HC _~-—CH 1 y —{H —CH, —CH, —OH

Citronelol (3,7 dimetil 6 octeno-1 ol, CioH200), en el caso de la hidrogenacion
del enlace alfa.

CAPITULO 2. METODOLOGIA DE TRABAJO PARA EFECTUAR EL PROCESO DE
REACCION

La sintesis de los oxidos mixtos de SiO2-2rO2 y SiO2-TiO2 se realiza utilizando
el método sol-gel a una temperatura de 353 K. La obtencién de los materiales
mesoporosos se logra con un procedimiento postsintesis, utilizando una
autoclave y una temperatura de 423 K, la cual representa una temperatura
relativamente baja y facil de manipular si se compara con las condiciones
supercriticas utilizadas en la obtencidn de aerogeles, sdélo se debe tener
siempre la precaucion que el gel se encuentre perfectamente hidratado para
evitar que se presente la carbonizacién del mismo. El gel posteriormente es
secado por medio de vacio hasta observar que la fase liquida habia sido
removida totalmente de la red polimérica del gel. Finalmente se obtienen los
soportes mixtos SiO2-ZrO2 y SiO2-TiO2 con diferentes contenidos en peso de ZrO-
y TiO2, por ejemplo; el oxido mixto SiO2-TiO2 (90-10) contiene 90% en peso de
SiO2 v 10% en peso de TiO,.. Ofra serie de soportes fueron obtenidos por
mezclado mecdnico, para fines comparativos, en donde se pusieron en
contacto éxidos puros de SiO2, ZrO2 y TiO2 para lograr los mismos porcentajes
en peso que aguellos obtenidos por el método sol-gel.

Preparacién de los catalizadores: El componente metdlico se deposita
por impregnacion del soporte (SiO2, SiO2-ZrO2, SiO2-TiO2) a partir de una
solucion acuosa de dacido hexacloroplatinico (H2PtCis*6H20) como precursor
del Platino, en cantidad adecuada para generar una concentracién de 1% en
peso de metal. La cantidad de soluciéon anadida a cada soporte se determina
tomando como base las propiedades estructurales del mismo (didmetro y
volumen de poro; determinados en el andlisis textural por fisisorcion de
Nitrdgeno). La solucién se adiciona gota a gota para que este en contacto
directo, los sélidos deben permanecer 48 horas a temperatura ambiente
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(periodo de anejamiento), posteriormente son calcinados en atmadsfera
estatica de aire, con el fin de eliminar desechos orgdnicos y el agua que se
encontraba ocluida en su interior. La temperatura de reduccién para los
sélidos es de 773 K. La reduccién se lleva a cabo en un micro-reactor tubular
de vidrio con una cama fija en su interior, en donde se deposita la cantidad
del catalizador a reducir.

Adsorcion de hidrégeno. La capacidad de adsorcion de hidrogeno de
la monocapa se evaltua a partir de la extrapolacion a presidn cero de la parte
lineal de la isoterma de quimisorcion de hidrégeno, asumiendo un coeficiente
estequiométrico de 1, entre dtomos de hidrégeno y dtomos de Platino. El valor
de dispersidon permite conocer el nUmero de sitios activos del catalizador y, por
tanto, se calculan los valores de actividad catalitica en TOF (Turnover
Frequency) o moléculas transformadas por sitio activo por segundo. El andlisis
del drea superficial, didmetro y volumen de poro se lleva a cabo a 77 K.

El drea superficial se determind a partir de isotermas de adsorcién,
utilizando la ecuacion de BET y del método BJH. Se considera como drea de la
molécula de nitrégeno el valor de 0.16 nm?

Evaluacion catalitica. La hidrogenacion de citral se realiza en un reactor
a 373 Ky 2.026 MPa de Hz, con 50 mg de catalizador en una solucién de 0.1M
de citral en n-hexano, durante un tiempo de reaccién de 6 horas. Para eliminar
la posible limitacién de transferencia de masa interfacial, se empled una
agitacién de 1000 rom, estas precauciones tomadas antes de redlizar las
reacciones cataliticas nos sirvieron para incrementa la tasa de velocidad de
transferencia de masa de la fase gas a la fase liquida, asi como para
incrementar la tasa de velocidad de transferencia de los reactantes desde el
seno del fluido hasta la superficie catalitica. Finalmente con esta velocidad de
agitaciéon también se favorecio el contacto entre las especies involucradas en
la reaccion catalitica. Para asegurar que no existio limitacion de la difusidon
interna de los catalizadores se utilizd el criterio de [Weisz?8].
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2.1 SEGUIMIENTO DE LA REACCION EFECTUADA CON CATALIZADORES DE
PLATINO SOPORTADOS EN OXIDOS METALICOS

Cuando la hidrogenacion de citral se realiza sin catalizador no se
obtiene conversion alguna, al igual que aquellas reacciones en donde solo se
utilizaron los soportes cataliticos, por lo tanto para llevar a cabo la
hidrogenacién es necesario que se encuentre presente el metal (en este caso
platino) soportado en algun éxido. En la figura 1.3, se presentan las rutas de
hidrogenacién, que en general son favorecidas con los catalizadores de
platino soportados en los oxidos mixtos de SiO2-ZrO2, SiO2-TiO2, en donde se
fienen reacciones en paralelo como reacciones consecutivas y en donde se
asigna la nomenclatura (Ki, Kz, K3, etc.) para las constantes involucradas en la
reaccion de hidrogenacion.

e S

3»".-" Dimethyl-2-Octenal ].|1

| Ko =0
L 3.7 Dimcih}flucimal
|
N
R
Ev 7
Citronellal Citroneliol 3,7 Dimethyloctenol

H H>
]:"L? //_IE:”
=0

3.7 Dimethyloctanal
fiz 13 Hidrogenacion de citral para catalizadores de Pt soportado en Si0;-Zr0; y Si0z-Tids.

De la hidrogenacion de citral se obtiene productos conocidos como 3,7
Dimetil-2-Octenal y Citronelal (k1 y ks respectivamente). En el caso del primero
es un compuesto intermediario que rara vez se utiliza en aplicaciones de
perfumeria o de los alimentos, por lo que esta ruta de hidrogenacion no es de
inferés, en el segundo caso, la ruta involucra la formacién de la molécula de
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citronelal que es de un gran interés ya que junto con el citronelol son
moléculas utilizadas ampliamente en las industrias de perfumeria, alimentos o
bien utilizadas en la industria agricola como aditamentos para los repelentes
de algunas plagas o bien como insecticidas (en el caso de la citronelal). La
hidrogenaciéon del doble enlace carbono-carbono C=C es
termodindmicamente favorecida, cuando se compara con la hidrogenacion
del carbonilo C=0. Por esta razdn se observa que las moléculas del 3,7 dimetil-
octanal y del 3,7-dimetil-octanol aparecen por ambas rutas de hidrogenacion,
inclusive en el caso del alcohol es el producto final de las rutas de
hidrogenacién. La molécula de mayor interés en las rutas reaccionales
presentadas en el esquema anterior es el citronelol, que fue parcialmente
hidrogenada, su aparicion dependerd fuertemente de la obtencion
primeramente de citronelal y posteriormente de la adecuada hidrogenacion
de tal molécula.

Para el catalizador de platino soportado en SiO2 comercial se establecid
gue no fue adecuado para la obtencidon de citronelol, ya que los resultados de
hidrogenacioén mostraron que favorecio la aparicion de 3,7 dimetil-octanal y
3,7 dimetil-octanol, no obteniéndose citronelal y citronelol. El catalizador de
platino soportado en SiO:2 sintetizado por el método sol-gel, proporciond
principalmente citronelal, con la formacidn de citronelol, hasta una
composicidon mdaxima de 40% después de 7 horas de reaccién tal y como se
muestra en la fig. 1.4 :

=Y

=0
|
il Citronellal Citronellol 3,7 Dimethyloctenol
Citral
EvZ

fig1.4  Hidrogenacion de citral de platino soportado en S5i0y-Zr0; (90-10).
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Los catalizadores de platino soportado en SiO2-TiO2 fueron adecuados
para la obtencién de citronelal y citronelol obteniéndose hasta 40% de
composicion y conversiones totales de la molécula de citral a 10 horas de
reaccion. El mejor catalizador en la obtencién de citronelol fue el de platino
soportado en silice-circonia (?0-10), con este catalizador se logré una
conversion de la molécula de citral del 100%, produciendo principalmente
citronelal y citronelol a tiempos cortos (una hora de reaccion). La aparicion de
3,7-dimetiloctanol es consecuencia de la hidrogenaciéon de citronelol
conforme avanza el tiempo de reaccién (Mostrada en la fig. 1.5). Con este
catalizador se consume el citral en media hora y también se consume por
completo el citronelal dando como resultado la obtencidon del mdximo en
concentracién de citronelol, que posteriormente también es hidrogenado
hasta el 3,7 dimetil-octanol tal y como se muestro en la figura 1.4.

100 T T Y T Y T T
80 4 p
R
< o -
c A"‘
b A
o P
3 P
8 40 4 A
A
g A
O A
20 4 4
0 T T LS S S s pe o o
0 2 40 0 80 100 120 140

Tiempo de reacciéon (min)
fig. 1.5

Hidrogenacion de citral para el catalizador de Pt/SiO,-ZrO; (90-10): (e) ditral; () citronelal; (m) citronelol; (A) 3,7-
dimetil-octanol. Condidiones de reaccion: T=373K, P=2.026 MPa; 50 mg catalizador; 0.1M de ditral en n-Hexano.

La producciéon inicial de citronelol y citronelal son muy importantes,
donde citronelal en esta reaccion sélo actua como un intermediario. La
obtencidn de citronelol en esta reaccidon es muy interesante ya que como se
ha observado proviene de la hidrogenacién directa de citronelal, a diferencia
de lo que sucede en la naturaleza en donde el citronelol es obtenido del
aceite de geraniol conocido como rodiol, inclusive industrialmente se ha
producido citronelol sintético via la hidrogenacion de geraniol/nerol es por eso
que se le conocen al cifronelol como el andlogo deshidrogenado de
geraniol/nerol.
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En particular el catalizador de 1% de platino, soportado en un éxido
mixto de SiO2-ZrO2 (90-10) incrementa la selectividad del alcohol insaturado
(citfronelol) en lugar de la obtencién del aldehido parcialmente saturado
(citfronelal) o del 3,7 dimetil-octanol, estableciendo que es un catalizador
adecuado para la inhibicién de la hidrogenacién del doble enlace C=C y
favoreciendo la hidrogenacién del enlace C=0. La selectividad estd asociada
directamente con el incremento en la interaccion del grupo carbonilo con la
superficie del metal, la presencia de sitios dcidos Lewis podrian ser los
responsables de la activacion del grupo carbonilo. Los efectos electronicos en
la superficie catalitica también juegan un papel importante ya que ftal
incremento en la selectividad puede deberse al enriquecimiento del metal
con electrones que provienen directamente del soporte utilizado.

En relacién con los resultados de dispersidon para este catalizador se
puede establecer que la reaccion de hidrogenacién de citral y la de citronelal
hacia la formacion del alcohol insaturado citronelol ocurre preferentemente
sobre particulas individuales muy pequenas (Pp<= 2 nm) que en aqguellas
particulas de mayor tamano. Asi como en las regiones de la interface entre el
platino y el éxido mixto de SiO2-ZrO2 lo cual puede ser atribuido a los efectos
electrénicos presentes en este catalizador. [Delbecq y Suatet!?], han reportado
gue cuando se incrementa el tamano de la particula del metal la selectividad
hacia al alcohol insaturado también se incrementa, este incremento en
selectividad es debido a la baja probabilidad de la activacion del doble
enlace C=C en comparacién con la probabilidad de la activacion del grupo
C=0.

La explicacion para este cambio en selectividad estd relacionada con
el modo de adsorcidén de la molécula, el cual depende fuertemente de la
estructura de la superficie del metal. [Delbecq y Suatet?], propusieron un
cambio en la actividad cuando un aldehido a, B insaturado es adsorbido en el
plano del platino. Esto se debe a que la adsorcién de la molécula se realizd a
través del doble enlace C=C, con lo cual este es el enlace que resultd
hidrogenado, en cambio cuando la molécula fue adsorbida en el plano
mediante el enlace C=0 se tuvo como consecuencia la obtencién del alcohol
insaturado. Las diferencias del tamano de particula y por lo tanto la actividad
y selectividad pueden ser atribuidas a la influencia que fienen los soportes de
SiO2, SiO2-ZrO2 y SiO2-TiO2 en el catalizador y que tal efecto puede ser uno de
los mds importantes.

Las particulas de tamano grande (mayores a 2-3 nm) favorecen la
selectividad hacia el grupo C=C. Mientras, en particulas mds pequenas se
favorece la hidrogenaciéon de C=0O. En aquellos catalizadores donde el
tamano de particula es menor a 2 nm (como es el caso del catalizador de
platino al 1% soportado en el dxido mixto de SiO2-ZrO2, con un porcentaje en
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peso de 90% de silice y 10% de circonia) es posible que se genere Ia
inferaccion metal-soporte, y por lo tanto grandes diferencias en la densidad
electronica pueden presentarse en el soporte oxigenado, sobre todo para
aquellas reacciones que toman lugar predominantemente sobre el metal, sin
embargo es muy comun que la reaccidon no ocurra exclusivamente sobre el
metal, con lo cual se tendria un catalizador bifuncional en donde sitios del
soporte como sitios del metal toman parte en el proceso catalitico o bien que
la reaccion ocurra en la interface metal-soporte. Para evidenciar estos efectos
se realizd6 a manera de comparacién la hidrogenacion de citral con un
catalizador de platino soportado en un sélido de SiO2-ZrO; con una
composicidn de 90% en peso de silice y 10% en peso de circonia, solo que
obtenido de manera mecdnica, es decir; este sdlido no es un éxido mixto sino
es la combinacion mecdnica de dos 6xidos puros ajustada a la composicion
deseada, obteniendo una baja actividad catalitica (alrededor del 50% de
conversion) y resultados en selectividad como los ya presentados para el caso
del catalizador de platino soportado en la silice pura. En general, para los
catalizadores de platino soportados en dxidos obtenidos de manera mecdnica
se obtuvieron actividades y selectividades muy por debajo de las obtenidas
para los éxidos mixtos sinterizados por el método sol-gel. Por lo que se puede
concluir que es necesario obtener materiales en donde exista la real
incorporacioén de la circonia en la red fridimensional de silice.

2.2 OTRAS CONCLUSIONES DE HIDROGENACIONES CON CATALIZADORES
METALICOS SOPORTADOS

Similarmente un catalizador a base de platino soportado en carbodn
activado, silicas, o aluminatos dard una selectividad de geraniol y nerol de
aproximadamente 95% con un 92-98% de conversion.

La reacciéon toma lugar en un reactor continuo a aproximadamente 2 a
8 mega pascales preferentemente. El catalizador es preparado de preferencia
impregnando el soporte con una solucion acuosa u orgdnica de al menos un
elemento del grupo VI (grupo 8: Fe, Co, Ni, Ru, Rh, Pd, Os, Ir, Pt).

El soporte impregnado es filfrado, posiblemente enjuagado con agua
destilada, es entonces secado y calcinado en aire usualmente a temperaturas
de 110 grados centigrados a cerca de 500 grados centigrados, es entonces
reducido en hidrogeno a una temperatura cercana a 200 grados. El producto
obtenido es entonces impregnado con una solucién acuosa u orgdnica de
germanio y/o estano y/o plomo.

El soporte puede ser de varios tipos, pero es preferible que sea a base
de silica, el drea superficial especifica debe ser determinada por el método de
BET y debe estar comprendida entre 50 a 500 m2/g.
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Es necesario fomar en cuenta en la influencia de los factores que tienen
un rol en la quimioselectividad o regioselectividad (esto es su influencia sobre
la estructura molecular, los efectos estéricos y electrénicos producidos por los
sustituyentes) tanto como la estructura del catalizador, esto es la naturaleza de
los dtomos metdlicos, geometria de los arreglos, estructura local y textura del
soporte, efectos electronicos y geométricos de un segundo metal o de un
ligante superficial.

La vida Util del catalizador es otro factor que juega un papel clave en
determinar la economia del proceso. La vida Util es el periodo durante el cual
el catalizador produce el producto deseado, resistencia al envenenamiento y
sinterizado tanto como el proceso de desactivacion son atributos que deben
tomarse en cuenta al preferir un soporte comercial porque un cambio
inaceptable en las propiedades mecdnicas mediante el aumento en la
temperatura.

Un soporte ideal es aquel que es:

1.- Barato

2.- Disponible en grandes cantidades y a una composicion uniforme

3.- Porosidad suficiente para permitir dispersion del catalizador al interior de la
superficie.

4.- Libre de compuestos que puedan envenenar el catalizador.

5.- Estable ante las condiciones de regeneracion.

6.- Resistente para resistir cualquier chogque térmico o mecdnico que esta
expuesto a sufrir.

7.- Resistente al agotamiento.

8.- Inerte al ataque de componentes de los flujos de alimentacién y a los
productos y a los componentes presentes en los flujos de regeneracion a los
cuales serd expuesto.

9.- No catalitico con respecto a reacciones colaterales
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CAPITULO 3. SIMULACION DEL PROCESO PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

Dividiremos el proceso en 3 secciones para hacer mds clara y precisa la
explicacion. A confinuacion en la fig. 3.1 se detalla la informacién
correspondiente a la simulacidén del proceso. Cabe mencionar que la
simulacion se llevo a cabo en PRO Il SIMSCI.

Figura 3.1 Diagrama de flujo de proceso para la obtencién de Citronelol

1.- Para la simulacion se utilizé un modelo de solucidn UNIFAC, debido a que la
reaccion se efectuard en Fase Liquida y es justamente ese método por el que
se infrodujeron los compuestos quimicos al banco de datos de PRO |I.

2.- Como se menciona anteriormente, PRO Il no cuenta con los datos de los
compuestos a utilizar, es por eso que fue necesario introducir dicha
informacién de forma manual, como se muestra a continuacion.

Unicamente infrodujimos los componentes que se utilizardn en la primera
reaccién de acuerdo con la figura 3.2.

_ UoM 0! Help Overview Statuf 7Not£s 7 -
List of Selected Components: Rooeder List
Component Selection | [H2
[ From System or User-generated Databank ETHANOL |
Component: Sdd I
Down I
Selectfrom Lists... |
Bottom I
[ | Edit List
[_Datsbark Hieraechy | [ Component Phases. | sl
[ )
oK | Concel |
|Select the desired component

Figura 3.2. Seleccion de Componentes.
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En este caso uno de esos datos es el Peso
Molecular vy el punto de ebullicién segun figura 3.3.

UOM Range  Help
[Moleculas Weight tandard Liquid Densiy [Nomal Boiing Point
Citral 152 2400| Missing ka/m3 22883C
Nerol 154.2400| Missing kg/m3 Missing C
H2 2.0153| 70,565 kg/m3 252.76C
ETHANOL 46.0690| 734.27 kg/m3 7823¢C
Critical Molecular Heats of Miscellaneous
Propetti (> Format Propeties...
oKl Cancel I
|Exct the window after saving all data

Figura 3.3. Se escriben los datos que se tengan
disponibles.

Datos de calor de vaporizaciéon y volumen liquido molar figura 3.4.

[ —
JGM' Bange  Help
iquid Molar Volume [Heat of Vaparization
Citral 0.00017775 m3/kg-mol 11121, keal/kgmol
Nerol Missing m3/kg-mol Mizsing keal/kg-mol
H2 0028568 m3/kg-mol Missing keal/kg-mol
ETHANOL 0.058618 m3/kg-mol Missing keal/kg-mol
Ki| =} I
oK | Cancel
I(Eaa the window aftet saving al data

Figura 3.4. Calor de Vaporizacion y Volumen
Liquido Molar
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Dichas estructuras representan los grupos funcionales existentes en cada
molécula. Fig. 3.5

Component Properties - Define UNIFAC Structure

L Help
Component.  Citral
Category: Group: Structure:
[Acids -
[Alcohols
[Aldehydes
Amedes
Amines
Ethers = | Grou Restore Default
Reset| [Grow umber tructure
1 300| 1 —CH=0 :I
2 800 3 —CH3
3 1000) 2 —EHp—
o4 |
oK | Cancel |

IE,& the window after saving all data

Figura 5. Se deben definir las estructuras
UNIFAC presentes en los compuestos.

Nota: Los compuestos utilizados en este proceso se encuentran actualmente
en proceso de investigacion; tomando en cuenta lo anterior, las propiedades
son altamente dificiles de hallar en literatura.

Respecto al proceso de produccion, a confinuacion se detallaran las 3
secciones:

La primer parte del proceso se denomina “Preparacion de Materias primas”,
en donde se prepara y se acondiciona la solucién alcohdlica de Citral/Etanol.

Se bombean a razdn de 1 kmol/hr de Citral por cada 10 Kmol/hr de Etanol.

Los dos componentes provienen de silos ubicados fuera de los limites de

bateria a condiciones ambiente. Se envian al mezclador mediaonte bombas
cenftrifugas.

Fig. 3.6. Preparacién de Materias Primas
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La segunda parte se denomina
“Unidad de reaccién”, en donde se
levan a cabo las reacciones de
hidrogenacion catalitica.

Se cuenta con un reactor tipo CSTR
de 1 m® de capacidad, al cual se

alimentan por separado las corrientes
de solucion alcohdlica e hidrégeno
(proveniente de fuera de los limites de
bateria). Es importante mencionar
que el reactor cuenta con una cama
de catalizador de Platino.

Tal como lo muestra la Figura 3.7, el Reactor CSRT frabaja isotférmicamente a
373 Kelvin y a una presidn constante de 20 atm. A la salida del reactor el

373 K, 20 ATM

>

Fig 3.7. Unidad de Reaccion

producto se bombea dos separadores flash en serie.

La tercera parte del proceso se denomina “Separacion” en donde la mezcla
de cifrales proveniente del reactor se separa para obtener solamente en
forma liquida al citronelol con impurezas generadas por el arrastre de ofros
compuestos infermedios de todo el mecanismo de reaccién, como se muestra

en la figura 3.8.

PRODUCTO

CITRONELLOL

Fig. 3.8 separacion
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Las condiciones de operaciéon de éste equipo no quedaron definidas ya que
no se contaban con datos necesarios para llevar a cabo de reaccion y por
consecuencia no teniamos condiciones a la salida del reactor.

A confinuacion se presenta en la figura 3.9 lo obtenido en la corrida en
PROII para la Hidrogenacion Selectiva de Citral sobre catalizadores de Platino
soportados en Silice - Circonia y Silice-Titania para la obtencion de Citronelol,
donde se observa la viabilidad del proceso simulado 1o que nos indica que las
condiciones de operacién planteadas, pueden ser llevadas a cabo en la
realidad de forma satisfactoria, de acuerdo a este modelo de proceso.
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Fig. 3.9 diagrama de simulacion del proceso
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CAPITULO 4.- ANALISIS DE RESULTADOS

Después de redlizar la simulacion del proceso de reaccidén para la
obtencion de citronelol a partir de la hidrogenaciéon de citral, se obtienen
datos muy interesantes del comportamiento de estas sustancias. Del reporte
que arroja el PRO Il se puede hacer el siguiente andlisis de resultados para la
simulacion del proceso, en base a la informaciéon de la tabla 4.1.

Tabla 4.1 resultados del comportamiento de la sustancia.

UNIT 3, 'R1'

CONDICIONES DE OPERACION

TIPO DE REACTOR ISOTERMICO
CALOR, M*KCAL/HR -0.0636
CALOR TOTAL DE LA REACCION A 25.00 C, M*KCAL/HR -0.0134
VOLUMEN, m® 1
TIEMPO ESPACIAL, HR A LAS CONDICIONES DE SALIDA 1.2323
VELOCIDAD ESPACIAL, /HR A LAS CONDICIONES DE SALIDA 0.8115

Inicialmente al analizar el valor del calor que se requiere retirar para
mantener el proceso como isotérmico, es decir, -13400 KCAL/HR indica que
nuestra reaccion es EXOTERMICA, lo cual también debe ser considerado al
efectuar la seleccion de los materiales para la construccion del reactor.

Tabla 4.2 balance de materia.

DATOS DE REACCION
ALIMENTACION _ CAMBIO PRODUCTO

FRACCION
COMPONENTE
__________________ ——— ___________ _CONVERTIDA
1 H2 1.0000 -0.7992 0. 2008 0.7992
2 ETANOL 10. 0000 0. 0000 10,0000
3 CITRAL 1.0000 -0.3996 0.6004 0.3996
4 MENTOL 0.0000 0.3996 0.3996
TOTAL 12.0000 -0.7992 11. 2008
KG-MOL /HR
m3 FRACCION
COMPONENTE BASE REACCION CONVERTIDO CONVERTIDA 3
3 CITRAL 1 -0.3996 0.3996
REACCION -E/RT
1 0. 0000

En lo que se refiere a la conversidn obtenida del reactivo limitante, que es
el citral, se tiene un valor de 39.96% de acuerdo a la selectividad orientada de
la reacciéon, y considerando que se tomd la constante cinética (0.00245
mol/seg-L) que se obtuvo de la bibliografia [ William Smith & Javad Hashemi 23]
y también tomando en cuenta que este resultado es en base a moléculas
isomericas del reactivo principal (citral) y el producto deseado (citronelol), es
decir el alcanfor (reactivo) y el mentol (producto), que a pesar de no ser las
sustancias reales, nos dan una idea clara del comportamiento ideal de nuestro
proceso ya que la estructura molecular es muy similar, ademdas aprovecha las
bondades del simulador para poder tener un marco de referencia del
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comportamiento del reactor, y en caso de ser necesario, poder tener un
diagndstico claro de las posibles desviaciones que pudiera presentar el reactor
real.

Tabla 4.3 datos termodindmicos de los componentes.

DATOS TERMODINAMICOS DE LOS COMPONENTES

COMPONENTE COMP. TYPE FASE PESO MOLECULAR DENSIDAD
KG/M3
1 H2 LIBRARY VAP/LIQ 2.016 70.565
2 ETHANOL LIBRARY VAP/LIQ 46.069 794.266
3 CITRAL LIBRARY VAP/LIQ 152.236 991.07
4 MENTHOL LIBRARY VAP/LIQ 156.268 899.509
COMPONENTE NBP TEMPERATURA  PRESION CRITICA VOLUMEN
°C °C atm m3/Kg.mol
1 H2 -252.76 -239.96 12.958 0.0641
2 ETHANOL 78.29 240.77 60.676 0.167
3 CITRAL 207.42 435.85 29.509 0.505
4 MENTHOL 216.4 384.85 26.746 0.533
COMPONENTE FACTOR H FORMACION G FORMACION
Kcal/Kg.mol Kcal/Kg.mol
1 H2 -0.21599 o] 0
2 ETHANOL 0.64525 -56116.84 -40090.28
3 CITRAL 0.31896 -63891.28 -5971.15
4 MENTHOL 0.77961 -97329.7 -23287.48

Al emplear los datos termodindmicos de los componentes que se
emplean en la reaccion, arrojados por el simulador, con la energia de Giblbs
de formacién de los reactivos y productos, se puede aplicar la siguiente
ecuacion:

AGreaccion: ZAG_ ZAG

productos reactivos

Con la cual se obtiene el siguiente resultado de la energia de Gibbs de la
reaccion que es de -17316.33 Kcal/Kg.mol, lo cual indica que la reaccién es
espontanea. De acuerdo a la literatura, cualquier energia de Gibbs de una
reaccion dada, al tener un valor negativo indica que la reaccién es
espontaneq, y en caso de ser positiva, indica una reaccidn no espontanea.

Con la informacioén de la tabla anterior de las entalpias de formacion de
productos y reactivos, también se puede aplicar la siguiente ecuacion:

AHreaccion = ZAHf - ZAHf

productos reactivos

con la cual se obtiene el valor de el AH de reaccién para la obtenciéon del
citronelol que es de -33438.42 Kcal/Kg.mol, lo cual confima algo que
habiamos declarado en funcién del calor de reaccién y esto es que nuestra
reaccion es una reaccion exotérmica. De a acuerdo a la bibliografia, cuando
se obtiene una AH de reaccién negativa indica que la reaccidn es exotérmica
y cuando el valor de la AH de reaccidén es positivo indica que la reaccion es
endotférmica.
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CONCLUSIONES

Ahora que ya se ha desarrollado la simulacion y el disefo del reactor se
puede concluir que este proceso puede ser llevado a cabo a nivel industrial, a
partir de los estudios generados en laboratorio, debido a que la simulacion
arroja valores aceptables de conversion de citral a citronelol, en condiciones
de temperatura y presidn que industrialmente pueden ser controlables.
Ademds de no tener que realizar un proceso muy complejo para la separacion
de los productos de la reaccidon y poder obtener el citronelol con una alta
pureza.

El llevar a cabo la reaccién de forma catalitica, en platino soportado por
silice/circonia vy silice/titania, y utilizar el etanol como solvente, contribuye a
obtener una mayor conversidon de citral orientado a la obtencion de citronelol,
en comparacion con las conversiones de la hidrogenacion de citral en otros
medios disolventes como ciclohexano, n-hexano o acetato de etilo (estudio
efectuado por Vannice, 2006) vy utilizando otro tfipo de catalizadores, como
aliminas, o incluso llevar a cabo la reaccién sin ayuda de catalizadores, 1o
cual reporta velocidades de reaccion, y por consecuencia, concentraciones
de salida menores a la obtenida en el presente estudio.

Los principales objetivos para la realizacién de este proyecto es dar a
conocer las bondades de los software de simulacién, en este caso del PRO |,
directamente para el diseno y/o optimizacién de procesos, asi como para
desarrollar y emplear los conocimientos adquiridos en el desarrollo de la
investigacion, por lo que se puede concluir que este objetivo se ha cubierto
ampliamente, ya que a partir de un estudio de laboratorio se pudo simular un
proceso industrial y determinar su viabilidad, ademds de poder interpretar y
correlacionar los resultados de dicha simulaciéon para la optimizacién de dicho
proceso. Ademds de esto, se adquirieron ofros conocimientos tedricos del
comportamiento de un proceso quimico, que tiene como eje central un
reactor quimico, con los cuales se pueden interpretar los resultados para
comprender la cinética de la reaccién, el transporte de los fluidos, y poder
corroborar los balances de materia y energia, que se involucran en la
obtencidon del citronelol, asi como comprender, predecir y explicar las
desviaciones de un reactor real con respecto a un reactor ideal simulado y
corregirlas en base a las bases tedricas antes mencionadas.

A lo largo del desarrollo de este proyecto se presentaron algunos
inconvenientes, ya que simular el proceso experimental de la “Hidrogenaciéon
selectiva de citral sobre catalizadores de platino soportados en silice-circonia y
silice-titania para la obtencién de citronelol”, el no contar con informacién en
la base de datos de dicho software, para las propiedades fisicas y
termodindmicas de los reactivos y productos, y al mismo tiempo no tener datos
de dichas propiedades en la bibliografia, oriento el trabajo a simular el
proceso, como ya se menciono anteriormente, en base a moléculas
isomericas para poder interpretar el comportamiento del citral y citfronelol en el
reactor y en los procesos posteriores, con lo cual se pudo solventar este
inconveniente.
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ANEXOS:
. HOJAS DE SEGURIDAD
1.1CITRAL
FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD

(segun el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)

PRODUCTO:CITRAL NATURAL
Fecha revision:30-06-2011
Fecha de emision: 28-07-2011
Versién: 7

SECCION 1: Identificacién de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa

11 Identificador del producto : CITRAL NATURAL
Identificacion quimica: Citral
Num. CAS: 5392-40-5 Numero CE: 226-394-6
N° Indice / N° catalogo: 605-019-00-3 Numero de registro REACH:

1.2 Uso de la sustancia o preparado: Producto destinado exclusivamente para uso industrial, como
ingrediente para la fabricacion de mezclas.

Usos desaconsejados: No destinado a consumidor final.
1.3 Identificacion de la Sociedad o Empresa.

LLUCH Essence, 5.1.

C\ Lo Gaiter, 160

08820 - Prat de Licbregat

Barcelona (Espafia)

Teléfono. +34 93 379 38 49 Fax. +34 93 370 65 04
Correo electronico: regulatory@lluche.com

1.4  Teléfono de urgencias: +34 (0) 93 379 38 49.

Horario: Lunes a Jueves: 8.00h a 17.15h, Viemes: 8.00 a 15.00h (inviemo).
Lunes a viernes:8.00h a 15.00h (verano)

SECCION 2: Identificacion de los peligros
2.1 Clasificacion de la sustancia o de la mezcla

Clasificacion de acuerdo con el Reglamento (CE) n® 1272/2008
Irritacion o corrosion cutaneas, categoria 2; Sensibilizacion cutanea, categoria 1.

Clasificacion de acuerdo con la Directiva 67/548/CEE

Simbolo(s) de peligro — Indicacion(es) de peligro:

Xi: Irritante

Frases de Riesgo:

R38: Irrita la piel.

R43: Posibilidad de sensibilizacion en contacto con la piel.

2.2 Elementos de la etiqueta

NUamero CE: 226-394-6
Citral

Fecha revision:30-06-2011 Version: 7 Pagina: 1/7
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FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
' (segun el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)

PRODUCTO:CITRAL NATURAL

Fecha revision:30-06-2011
Fecha de emision: 28-07-2011

Versién: 7
Palabra de advertencia: Atencién
Indicaciones de peligro:
H315: Provoca irritacion cutanea.
H317: Puede provocar una reaccion alérgica en la piel.
Consejos de prudencia:
P261: Evitar respirar el polvo/el humo/el gas/la niebla/los vapores/el aerosol.

P280: Llevar guantes de proteccion.

P302+P352: EN CASO DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabdn abundantes.
P333+P313: En caso de irritacién o erupcidn cutanea: Consultar a un médico.

P362: Quitarse las prendas contaminadas y lavarlas antes de volver a usarlas.

P363: Lavar las prendas contaminadas antes de volver a usarlas.

2.3 Otros peligros

El producto no contiene sustancias incluidas en la lista de Sustancias de Alta Preocupacion (> 0,1 % p/p).

SECCION 3: Composicion/informacion sobre los componentes

Simbolo(s) de

e e
concentracion | Numero CE/ de clase y
del Namero de Num. CAS Denominacién quimica categoria de
componente (% registro peligro; Cédigos
pesolpeso) de indicaciones de
peligro
Xi; R38-43
25-100% 226-394-6 5392-40-5 Citral Skin Irrit. 2;H315-

Skin Sens. 1;H317

Los textos completos de las frases R y de los cddigos de las indicaciones de peligro aqui incluidas figuran en el
epigrafe 16.

SECCION 4: Primeros auxilios

4.1 Descripcion de los primeros auxilios

Ingestion:
Enjuagar la boca con agua. Acuda inmediatamente al médico y muéstrele la etiqueta o el envase. Mantener en
reposo. No provocar el vémito.

Contacto con los ojos:

Fecha revision:30-06-2011 Version: 7 Pagina: 2/7
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M

- FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
(segun el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)

PRODUCTO:CITRAL NATURAL

Fecha revisién:30-06-2011
Fecha de emisidon: 28-07-2011
Version: 7

Retirar las lentes de contacto y lavar abundantemente con agua limpia durante por lo menos quince minutos.
Solicitar asistencia medica si se producen efectos adversos.

Inhalacion:
Traslade a la persona afectada al aire libre, conserve la temperatura corporal y manténgala en reposo.

Contacto con la piel:
Retirar la ropa contaminada. Lavar la piel con abundantes cantidades de agua y jabon neutro. Consulte con un
médico si los sintomas persisten.

4.2 Principales sintomas y efectos, agudos y retardados:
Sintomas por inhalacion: Ahogo, sopor y transtormnos respiratorios.
Sintomas por contacto con los ojos: imitacion, enrojecimiento.
Sintomas por contacto por Ia piel: lritacion, escozor, enrojecimiento.
Sintomas por ingestidn: Nauseas y dolor abdominal.

4.3 Indicacion de toda atencion médica y de los tratamientos especiales que deban dispensarse
inmediatamente
Mo aplicable.

SECCION 5: Medidas de lucha contra incendios

5.1 Medios de extincion:
Recomendado: Utilizar espuma o polvo seco, teniendo en cuenta el resto de sustancias y productos
almacenados. No utilizar: chorro de agua directo.

5.2 Peligros especificos derivados de la sustancia o la mezcla:
Mo aplicable.

5.3 Recomendaciones para el personal de lucha contra incendios:

En caso de incendio en los alrededores, seguir las siguientes indicaciones: 1-Las altas temperaturas pueden dar
lugar a presiones elevadas en el interior de los envases cerrados. 2-Evitar Ia inhalacién de los humos o vapores
que se generen. Utilizar un equipo respiratorio adecuado. 3-No permitir que los derrames de la extincion de
incendios se viertan a desagues o cursos de agua.

SECCION 6: Medidas en caso de vertido accidental

6.1 Precauciones personales, equipo de proteccion y procedimientos de emergencia:
Manipular el producto con guantes adecuados. Evitar el contacto con la piel y la inhalacion de vapores. Mantener
una ventilacién adecuada en las areas de trabajo después de derrame accidental.

6.2 Precauciones relativas al medio ambiente:
Evite que los derames alcancen las alcantarillas municipales y conducciones de agua corriente.

6.3 Métodos y material de contencidn y de limpieza:

Contener y absorber el vertido con material inerte, inorganico y no combustible, tal como arena o tierra y
frasladarlo a un contenedor para su eliminacion segun las reglamentaciones locales. Limpiar la superficie
cuidadosamente para eliminar la contaminacion residual.

6.4 Referencia a otras secciones:
Ver epigrafe 13.

SECCION 7: Manipulacién y almacenamiento

7.1 Precauciones para una manipulacion segura:

Fecha revision:30-06-2011 Version: 7 Pagina: 3/7
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FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
(segiin el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)
PRODUCTO:CITRAL NATURAL
Fecha revision:30-06-2011

Fecha de emisién: 28-07-2011
Version: 7

No manipule el material cerca de alimentos o agua de bebida. No fumar. Evitar el contacto con los ojos, piel, y
ropa. Vestir prendas y llevar lentes protectoras. Observar las normas de higiene y seguridad en el trabajo.

7.2 Condiciones de almacenamiento seguro, incluidas posibles incompatibilidades:

Mantener el producto en el envase original bien cerrado, en un lugar bien ventilado, seco, alejado de fuentes de
ignicion y protegido de la luz. Almacenar segun los reglamentos locales / nacionales, observando las precauciones
indicadas en el etiqguetado. Mantener lejos de sustancias incompatibles (ver seccion de incompatibilidad).

7.3 Usos especificos finales:
No disponible

SECCION 8: Controles de exposicién/proteccién individual

8.1 Parametros de control
No se precisa la declaracién de sustancias en este apartado.

8.2 Controles de la exposicion
Equipos de proteccion individual: Utilizar los equipos de proteccion individual de acuerdo con la Directiva

B9/686/CEE.
Proteccion de los ojos: En general, se recomienda utilizar gafas de seguridad con protectores laterales para
protegerse conira Ia salpicadura de liquidos.
Proteccion Respiratoria: En caso de ventilacion insuficiente, utilizar un equipo respiratorio adecuado.
Proteccion cutanea: Evitese el contacto con la piel. Se recomienda el uso de guantes resistentes a

productos quimicos.
Lave y quitese los guantes inmediatamente después de usarlos. Lavese las manas
con agua y jabon.

Ventilacion: Proporcionar una ventilacion adecuada, adaptandola a las condiciones de uso.
Utilizar un extractor local si es necesario.

SECCION 9: Propiedades fisicas y quimicas

9.1 Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas basicas

Aspecto: LIQuUIDO

Color: INCOLORO-AMARILLO MUY PALIDO

Olor: CARACTERISTICO CON REMINISCENCIA A LIMON
Punto de Inflamacion: 98 T

Informacion adicional: No aplicable.

SECCION 10: Estabilidad y reactividad

10.1 Reactividad: No disponible.
10.2 Estabilidad quimica: Estable en las condiciones nommales de uso.
10.3 Posibilidad de reacciones peligrosas:
Polimerizacion peligrosa: No presenta reacciones peligrosas conocidas en condiciones normales
de proceso.
10.4 Condicicnes que deben evitarse: Calor excesivo, llamas u ofras fuentes de ignicion.
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FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
(segiin el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)
PRODUCTO:CITRAL NATURAL
Fecha revisién:30-06-2011

Fecha de emision: 28-07-2011
Version: 7

10.6 Productos de descomposicion peligrosos: Durante la combustion pueden formarse mondxido de carbono
¥ compuestos organicos no identificados.

SECCION 11: Informacién toxicolégica

11.1 Informacion sobre los efectos toxicologicos
Efectos toxicoldgicos:  Ver también los epigrafes 2y 3

SECCION 12: Informacién ecolégica

12.1 Toxicidad aguda acuatica: MNo hay datos disponibles
12.2 Persistencia y degradabilidad: MNo disponible.

12.3 Factor de bioconcentracion: Factor de bioconcentracion
12.4 Movilidad en el suelo: MNo disponible.

12.5 Resultados de la valoracion PBT y mPmB: No determinado

12.6 Otros efectos adversos: Evitar la confaminacion del suelo, aguas subterraneas y superficiales.

SECCION 13: Consideraciones relativas a la eliminacion

13.1 Métodos para el tratamiento de residuos
Envases/contenedores: No reutilizar los envases vacios. Vaciar los residuos en instalaciones adecuadas
Condiciones de eliminacion: Eliminar conforme con las disposiciones locales y nacionales vigentes.

SECCION 14: Informacion relativa al transporte

Transporte internacional de mercancias peligrosas por carretera (ADR)
Numero ONU: NIA
Denominacion de envio: Mo sometido a ADR.
Grupo Embalaje: -
Clase: -
Codigo de restriccidn en tineles: -
Etiqueta: -
Transporte aéreo (ICAQO/IATA)
Numero ONU: NIA
Denominacion de envio: No restringido.
Clase: -
Grupo Embalaje: -
Transporte Maritimo (IMDG)

Numero ONLU: NIA
Denominacion de envio: Mo restringido.
Clase: -

Grupo Embalaje: -

Fecha revision:30-06-2011 Version: 7 Pagina: 5/7
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(segiin el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)
PRODUCTO:CITRAL NATURAL
Fecha revision:30-06-2011

Fecha de emision: 28-07-2011
Version: 7

FEm:
Contaminante del mar: No

SECCION 15: Informacién reglamentaria

15.1 Reglamentacion y legislacién en materia de seguridad, salud y medio ambiente especificas parala
sustancia o la mezcla:
La(s) sustancia(s) esta(n) listada(s) en los inventarios EINECS, ELINCS, NPL, o bien esta(n) exenta(s).

15.2 Evaluacion de la seguridad quimica:
No disponible.

SECCION 16: Otra informacion
Uso restringido para fines industriales.
Texto de las frases R mencionadas en el epigrafe 3:
R38: Irrita la piel.
R43: Paosibilidad de sensibilizacion en contacto con la piel.

Texto de los codigos de las indicaciones de peligro mencionadas en el epigrafe 3:
H315: Provoca irmitacién cutdnea.
H317: Puede provocar una reaccién alérgica en la piel.

Uso restringido para fines industriales.

Principales referencias bibliograficas y las fuentes de datos:

1. REAL DECRETO 363/1995, de 10 de Marzo de 1995 por el que se regula la Notificacion de Sustancias
MNuevas y Clasificacion, Envasado y Etiquetado de Sustancias Peligrosas.

2. REAL DECRETO 255/2003, de 28 de febrero, por el gue se aprueba el Reglamento sobre clasificacion,
envasado y etiquetado de preparados peligrosos.

3. REGLAMENTO (CE) no 1907/2006 del Parlamento Europeo y del Consejo, de 18 de diciembre de 2006,
relativo al registro, la evaluacidn, la autorizacion y la restriccion de las sustancias y preparados quimicos
(REACH), por el que se crea la Agencia Europea de Sustancias y Preparados Quimicos, se modifica la
Directiva 1993/45/CE y se derogan el Reglamento (CEE) no 793/33 del Consejo y el Reglamento (CE) no
1488/94 de la Comisién asi como la Directiva 76/769/CEE del Consejo y las Directivas 91/155/CEE,
93/67/CEE, 93/105/CE y 2000/21/CE de la Comisidn.

4. REGLAMENTO (CE) No 1272/2008 DEL PARLAMENTO EUROPEO Y DEL CONSEJO de 16 de
diciembre de 2008 sobre clasificacion, etiquetado y envasado de sustancias y mezclas, y por el que se
modifican y derogan las Directivas 67/548/CEE y 1999/45/CE y se modifica el Reglamento (CE) no
1907/2006.

5. Limites de Exposicion Profesional para Agentes Quimicos adoptados por el Instituto Nacional de
Seguridad e Higiene en el Trabajo (INSHT) para el afio 2011.

Motivo de la Revision: N/A
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1.2 Citronelol
T 1‘ T

FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
(segun el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)
PRODUCTO:CITRONELOL 96%
Fecha revisidén:30-06-2011

Fecha de emision; 28-07-2011
Version: 4

SECCION 1: Identificacién de la sustancia o la mezcla y de la sociedad o la empresa

1.1 Identificador del preducto : CITRONELOL 96%
Identificacion quimica: Citronelol
Num. CAS: 106-22-9 Numero CE: 203-375-0
N° Indice / N® catalogo: Numero de registro REACH:

1.2 Uso de la sustancia o preparado: Producto destinado exclusivamente para uso industrial, como
ingrediente para la fabricacion de mezclas.

Usos desaconsejados: No destinado a consumidor final.
1.3 Identificacion de la Sociedad o Empresa.

LLUCH Essence, s.1.

C\ Lo Gaiter, 160

08820 - Prat de Llobregat

Barcelona (Espaiia)

Teléfono. +34 93 379 38 49 Fax. +34 93 370 65 04
Correo electronico: regulatory@lluche.com

1.4  Teléfono de urgencias: +34 (0) 93 379 38 49.

Horario: Lunes a Jueves: 8.00h a 17.15h, Viemes: 8.00 a 15.00h (inviemo).
Lunes a viernes:8.00h a 15.00h (verano)

SECCION 2: Identificacion de los peligros
2.1 Clasificacion de la sustancia o de la mezcla
Clasificacién de acuerdo con el Reglamento (CE) n°® 1272/2008
Imitacion o corrosion cutaneas, categoria 2; Sensibilizacion cutanea, categoria 1; Peligroso para el medio
ambiente acuatico — Peligro cronico, categoria 2.
Clasificacién de acuerdo con la Directiva 67/548/CEE

Simbolo(s) de peligro — Indicacion(es) de peligro:
Xi Irritante

N: Peligroso para el medio ambiente

Frases de Riesgo:

R38: Irrita la piel.

R43: Posibilidad de sensibilizacién en contacto con la piel.

R51/53: Toxico para los organismaos acuaticos, puede provocar a largo plazo efectos negativos en el medio

ambiente acuatico.

2.2 Elementos de |a etiqueta

Namero CE: 203-375-0
Citronelol

Fecha revisidn:30-06-2011 Version: 4 Pagina: 1/7
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' FICHA DE DATOS DE SEGURIDAD
(segiin el REGLAMENTO (CE) n° 1907/2006)

PRODUCTO:CITRONELOL 96%

Fecha revision:30-06-2011
Fecha de emision: 28-07-2011
YVersién: 4

Palabra de advertencia: Atencion

Indicaciones de peligro:

H315: Provoca irfitacion cutanea.

H317: Puede provocar una reaccion alérgica en la piel.

H411: Téxico para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

Consejos de prudencia:

P273: Evitar su liberacion al medio ambiente.

P230: Llevar guantes de proteccion.

P302+P352. EN CAS0 DE CONTACTO CON LA PIEL: Lavar con agua y jabon abundantes.
P333+P313: En caso de irritacidn o erupcidn cutanea: Consultar a un medico.

P362: Quitarse las prendas contaminadas y lavarlas antes de volver a usarlas.

P391: Recoger el vertido.

2.3 Otros peligros
El producto no contiene sustancias incluidas en la lista de Sustancias de Alta Preocupacion (> 0,1 % p/p).

SECCION 3: Composicién/informacién sobre los componentes

Simbolo(s) de
Intervalo de :?;ngrg;. Enr:"a;izsng :
concentraciéon | Numero CE/ de clase
del Numero de Num. CAS Denominacion quimica categcriayde
componente (% registro peligro; Cédigos
pesoipeso) de indicaciones de
peligro
XiN; R38-43-51/53
Skin Irmit. 2;H315-
25 - 100% 203-375-0 106-22-9 Citronelol Skin Sens. 1;H317-
Aquatic Chronic
2;H411

Los textos completos de las frases R y de los codigos de las indicaciones de peligro aqui incluidas figuran en el
epigrafe 16.

SECCION 4: Primeros auxilios

4.1 Descripcion de los primeros auxilios
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SECCION 6: Medidas en caso de vertido accidental

6.1 Precauciones personales, equipo de proteccion y procedimientos de emergencia:
Manipular el producto con guantes adecuados. Evitar el contacto con la piel y la inhalacion de vapores. Mantener
una ventilacion adecuada en las areas de trabajo despues de derrame accidental.

6.2 Precauciones relativas al medio ambiente:
Evite que los derrames alcancen las alcantarillas municipales y conducciones de agua cormiente.

6.3 Métodos y material de contencién y de limpieza:

Contener y absorber el vertido con material inerte, inorganico y no combustible, tal como arena o tierra y
frasladario a un contenedor para su eliminacion segln las reglamentaciones locales. Limpiar la superficie
cuidadosamente para eliminar la contaminacion residual.

6.4 Referencia a otras secciones:
Ver epigrafe 13.

Ingestién:
Enjuagar la boca con agua. Acuda inmediatamente al médico y muéstrele la etiqueta o el envase. Mantener en
reposo. No provocar el vémito.

Contacto con los ojos:
Retirar Ias lentes de contacto y lavar abundantemente con agua limpia durante por lo menos quince minutos.
Solicitar asistencia médica si se producen efectos adversos.

Inhalacién:
Traslade a la persona afectada al aire libre, conserve la temperatura corporal y manténgala en reposo.

Contacto con la piel:
Retirar la ropa contaminada. Lavar la piel con abundantes cantidades de agua y jabdn neutro. Consulte con un
médico si los sintomas persisten.

4.2 Principales sintomas y efectos, agudos y retardados:
Sintomas por inhalacion: Ahogo, sopor y franstomos respiratorios.
Sintomas por contacto con los ojos: imitacion, enrcjecimiento.
Sintomas por contacto por la piel: Irritacion, escozor, enrojecimiento.
Sintomas por ingestién: Nauseas y dolor abdominal.

4.3 Indicacién de toda atencién médica y de los tratamientos especiales que deban dispensarse
inmediatamente
No aplicable.

SECCION 5: Medidas de lucha contra incendios

5.1 Medios de extincion:
Recomendado: Utilizar espuma o polvo seco, teniendo en cuenta el resto de sustancias y productos
almacenados. No utilizar: chorro de agua directo.

5.2 Peligros especificos derivados de la sustancia o la mezcla:
No aplicable.

5.3 Recomendaciones para el personal de lucha contra incendios:

En caso de incendio en los alrededores, seguir las siguientes indicaciones: 1-Las altas temperaturas pueden dar
lugar a presiones elevadas en el interior de los envases cerrados. 2-Evitar la inhalacion de los humos o vapores
que se generen. Utilizar un equipo respiratorio adecuado. 3-No permitir que los derrames de la extincion de
incendios se viertan a desagles o cursos de agua.
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SECCION 7: Manipulacién y almacenamiento

7.1 Precauciones para una manipulacién segura:
No manipule el material cerca de alimentos o agua de bebida. No fumar. Evitar el contacto con los ojos, piel, y
ropa. Vestir prendas y llevar lentes protectoras. Observar las normas de higiene y seguridad en el trabajo.

7.2 Condiciones de almacenamiento seguro, incluidas posibles incompatibilidades:

Mantener el producto en el envase original bien cerrado, en un lugar bien ventilado, seco, alejado de fuentes de
ignicion y protegido de la luz. Almacenar segun los reglamentos locales / nacionales, observando las precauciones
indicadas en el etiquetado. Mantener lejos de sustancias incompatibles (ver seccion de incompatibilidad).

7.3 Usos especificos finales:
MNo disponible

SECCION 8: Controles de exposicién/proteccién individual

8.1 Parametros de control
Mo se precisa la declaracion de sustancias en este apartado.

8.2 Controles de la exposicién
Equipos de proteccion individual: Utilizar los equipos de proteccion individual de acuerdo con la Directiva

89/686/CEE.
Proteccién de los ojos: En general, se recomienda utilizar gafas de seguridad con protectores laterales para
protegerse contra la salpicadura de liquidos.
Proteccién Respiratoria: En caso de ventilacién insuficiente, utilizar un equipo respiratorio adecuado.
Proteccién cutanea: Evitese el contacto con la piel. Se recomienda el uso de guantes resistentes a

productos quimicos.
Lave y gquitese los guantes inmediatamente después de usarlos. Lavese las manos
con agua y jabdn.

Ventilacion: Proporcionar una ventilacién adecuada, adaptandola a 1as condiciones de uso.
Utilizar un extractor local si es necesario.

SECCION 9: Propiedades fisicas y quimicas

9.1 Informacién sobre propiedades fisicas y quimicas basicas

Aspecto: LIQUIDO

Color: AMARILLO MUY PALIDO
Olor: FLORAL

Punto de Inflamacidn: 100 T

Informacion adicional: Mo aplicable.

SECCION 10: Estabilidad y reactividad

10.1 Reactividad: No disponible.
10.2 Estabilidad quimica: Estable en las condiciones nomales de uso.
10.3 Posibilidad de reacciones peligrosas:
Polimerizacion peligrosa: No presenta reacciones peligrosas conocidas en condiciones normales
de proceso.
10.4 Condiciones que deben evitarse: Calor excesivo, llamas u otras fuentes de ignicion.
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Las precauciones normales de los productos quimicos.
10.5 Materiales incompatibles: Acidos minerales oxidantes, Agentes reductores fuertes.

10.6 Productos de descomposicion peligrosos: Durante la combustion pueden formarse monédxido de carbono
¥ COmpuestos organicos no identificados.

SECCION 11: Informacion toxicolégica

11.1 Informacion sobre los efectos toxicolégicos
Efectos toxicologicos:  Ver también los epigrafes 2y 3

SECCION 12: Informacién ecolégica

12.1 Toxicidad aguda acuatica: No hay datos disponibles
12.2 Persistencia y degradabilidad: No disponible.

12.3 Factor de bioconcentracion: Factor de bioconcentracion
12.4 Movilidad en el suelo: No disponible.

12.5 Resultados de la valoracion PBT y mPmB: No determinado

12.6 Ofros efectos adversos: Evitar la contaminacion del suelo, aguas subterraneas y superficiales.

SECCION 13: Consideraciones relativas a la eliminacion

13.1 Métodos para el tratamiento de residuos
Envases/contenedores: Mo reutilizar los envases vacios. Vaciar los residuos en instalaciones adecuadas
Condiciones de eliminacién: Eliminar conforme con las disposiciones locales y nacionales vigentes.

SECCION 14: Informacién relativa al transporte

Transporte internacional de mercancias peligrosas por carretera (ADR)
Nimero ONLU: UN3082

Denominacion de envio: SUSTANCIA LIQUIDA PELIGROSA PARA EL MEDIO
AMBIENTE, N.E.P. {Contiene Citronelol)

Grupo Embalaje: 11}
Clase: 9
Cadigo de restriccion en tineles: E

Etiqueta: 41'||I|_._
A4 9

Transporte aéreo (ICAQ/IATA)

Numero ONU: UN3082

Denominacion de envio: SUSTANCIA NOCIVA PARA EL MEDIO AMBIENTE, LiQUIDA,
N.E.P. (Contiene Citronelol)

Clase: 9

Grupo Embalaje: I
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Transporte Maritimo (IMDG)

Nimero ONU: UN3082

Denominacion de envio: SUSTANCIA LIQUIDA PELIGROSA PARA EL MEDIO
AMBIENTE, N.E.P. (Contiene Citronelol)

Clase: 9

Grupo Embalaje: i

FEm: F-A SF

Contaminante del mar: si

SECCION 15: Informacion reglamentaria

15.1 Reglamentacion y legislacién en materia de seguridad, salud y medio ambiente especificas parala
sustancia o la mezcla:
La(s) sustancia(s) esta(n) listada(s) en los inventarios EINECS, ELINCS, NPL, o bien esta(n) exenta(s).

15.2 Evaluacién de la seguridad quimica:
No disponible.

SECCION 16: Otra informacion

Uso restringido para fines industriales.
Texto de las frases R mencionadas en el epigrafe 3:

R38: Irrita la piel.
R43: Paosibilidad de sensibilizacion en contacto con la piel.
RE1/53: Toxico para los organismos acuaticos, puede provocar a largo plazo efectos negativos en el

medio ambiente acuatico.

Texto de los codigos de las indicaciones de peligro mencionadas en el epigrafe 3:

H315: Provoca irritacion cutanea.
H317: Puede provocar una reaccion alérgica en la piel.
H411: Toéxico para los organismos acuaticos, con efectos nocivos duraderos.

Uso restringido para fines industriales.

Principales referencias bibliograficas y las fuentes de datos:

1. REAL DECRETO 363/1995, de 10 de Marzo de 1995 por el que se regula la Naotificacion de Sustancias
MNuevas y Clasificacion, Envasado y Etiquetado de Sustancias Peligrosas.

2. REAL DECRETO 255/2003, de 28 de febrero, por el que se aprueba el Reglamento sobre clasificacion,
envasado y efiquetado de preparados peligrosos.

3. REGLAMENTO (CE) no 1907/2006 del Parlamento Europeo y del Consejo, de 18 de diciembre de 2006,
relativo al registro, la evaluacion, la autorizacion y la restriccion de las sustancias y preparados quimicos
(REACH), por el que se crea la Agencia Europea de Sustancias y Preparados Quimicos, se modifica la
Directiva 1999/45/CE y se derogan el Reglamento (CEE) no 793/93 del Consejo y el Reglamento (CE) no
1468/94 de la Comision asi como la Directiva 76/769/CEE del Consejo y las Directivas 91/155/CEE,
93/67/CEE, 93/105/CE y 2000/21/CE de la Comision.

IPN-ESIQIE — —



CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL @ @

1.3HEXANO
'l 44) GRUPO TRANSMERQUIM M‘i
MASS

HOJA DE DATOS DE SEGURIDAD

Mombre del Producto: HEXANO
Fecha de Revisian: Junio de 2009

LD INFLAMARLE

REACTIVIDAD 0
ESPECIFICO

PRODUCTO

Nombre Quimico: HEXANO
Mdmero CAS: 110-54-3
Sindnimaos: n-hexano

COMPARIA: Gru po Transmerguim

Teléfonos de Emergencia

México : Interior: 0180000 21400 D.F. (55) 55591588
Guatemala: (502) 66285858

El Salvador: (503) 22517700

Honduras: (504) 5568403

Wicaragua: (505) 22680361 - Toxicologia MINSA: (S505) 228973495
Costa Rica: (506) 25370010

Fanama: (507) 5126182

Colombia: (01800 916012

Peri: 020 050847 - (511) 4416365

Ecuador: 1800593005

Venezuela: 800 1005012

HEXANO CAS5: 110-54-3 =>09%

Resumen de Emergencia. Los vapores son extremadamente inflamables. Peligroso vy fatal si es
ingerido. Peligroso si se inhala. Causa irritacion en la piel, en los ajos v en el tracto respiratorio.
Afecta el sistema nervioso central y periférico.
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Ingestion: Puede producir dolor abdominal, irritacion en la garganta y nduseas. 5i el producto llega a
los pulmones es una emergencia médica y puede causar dafios severos.

Contacto con los ojos: Los vapores son irritantes y pueden causar enrojecimiento v dolaor.

Contacto con la piel: Puede causar irritacian, enrojecimiento, desmayo, agrietamiento y resequedad
de la piel.

Carcinogenicidad: El hexano no esta listado por la WTP, OSHA o IARC como un material
carcinogénico.

Inhalacion: Trasladar a la victima al aire fresco. 5i la respiracion es dificil, suministrar oxigeno
suplementario. 5i la respiracion s ha detenido, dar respiracion artificial. Buscar atencidn medica
inmediatamente.

Ingestion: iNo induzca el vomito!l. Administre grandes cantidades de agua. Nunca administre nada
por la boca a una persona inconsciente. Buscar atencion médica inmediata.

Contacto Ocular: Lave bien los ojos inmediatamente al menos durante 15 minutos, elevando los
parpados superior e inferior ocasionalmente para asegurar la remocién del quimico. Busque atencian
médica inmediata si el dolor o |la irritacion persisten después del lavado.

Contacto Dérmico: Lave la piel inmediatamente con abundante agua vy jabon por lo menos durante
15 minutos mientras se retira la ropa v zapatos contaminados. Lave la ropa antes de usarla
nuevamente. Busgue atencion médica inmediata si persiste la irritacion.

Punto de Inflamabilidad: -22°C -7.6 °F)
Temperatura de Auto Ignicidn: 225 °C (437 °F)
Limites de Inflamabilidad (3:V/V) : Inferior (LEL) - 1.1%

Superior (UEL): 7.5%

Riesgo General: Es un compuesto altamente inflamable. Sus vapores pueden viajar a una fuente de
ignicion y regresar en llamas. Puede generar mezclas explosivas con el aire.

Medios de Extincion: COz, polvo quimico o espuma. El agua puede resultar ineficiente.

Instrucciones para combatir el fuego: Evacuar a todo el personal de la zona de peligro. Enfriar
inmediatamente los contenedores rocidandolos con agua desde un lugar seguro. El vapor puede
alcanzar largas distancias, localizar la fuente de ignicién v regresar en llamas.

Usar equipo de proteccion personal de acuerdo con lo establecido en la seccion 8. Ventilar el area del
escape o derrame. Retirar todas las fuentes de ignicion. Aislar la zona de peligro. Contener vy
recuperar el liquido cuando sea posible. Recoger el liquido en un envase apropiado o absorberlo con
material inerte como tierra, arena o materiales no combustibles; colocarlo en un recipiente para
residuos quimicos. No utilizar materiales combustibles tales comao aserrin. iMo limpiar con chorro de
agua dirigido a una alcantarillal. 5i el escape o derrame no se ha encendido, utilizar rocio de agua
para dispersar los vapores. Evitar que este producto llegue a drenajes, alcantarillas o cuerpos de
agua.
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL @

Debe almacenarse en lugares frescos, secos v bien ventilados. Lejos de fuentes de calor, ignicion y de
la accion directa de los rayos solares. Separar de materiales incompatibles tales como agentes
oxidantes. En peguefias cantidades se almacena en frascos de vidrio, pero para cantidades
considerables se debe hacer en tanques metalicos protegidos de descargas estdticas v sobre estibas
de madera. Recordar que los vapores son mas pesados que el aire por lo que pueden acumularse,
viajar hacia fuentes de ignicion y regresar, generando fuego en las zonas de almacenamiento.

Controles de Ingenieria

Ventilacion: 5e recomienda proveer un extractor local o general para mantener un ambiente de
trabajo fuera de los limites de exposicion.

Equipos de Deteccion: Utilice sistemas de deteccion de gases disefiados de acuerdo con las
necesidades. Rango recomendado del instrumento 0-100% LEL.

Proteccion respiratoria; 5i se exceden los limites de exposicion o fallan los controles de ingenieria,
se debe usar un equipo auto contenido (SCBA) o mascaras con mangueras de aire y de presion
directa. Los purificadores de aire no proveen suficiente proteccién.

Vestuario Protector: Para el manejo del producto se debe utilizar ropa impermeable protectora
como guantes, botas v bata de laboratorio para prevenir el contacto con la piel, gafas de seguridad o
pantalla facial completa para prevenir salpicaduras.

Otros: Regadera de seguridad y fuente lava ojos.
Equipo contra Incendios: Los socorristas o personal de rescate deben contar, como minimo, con un

aparato de respiracion auto contenido y proteccion personal completa a prueba de fuego (equipo
para linea de fuego).

Apariencia y color:

Densidad relativa (Agua=1):

Punto de Ebullicién a 1 atm.:

Punto de Congelacion/fusion a 1 atm.:
pH:

Peso Molecular:

Gravedad Especifica:

Presion de vapor a 21.1°C {70 °F):
Coeficiente de distribucion agua/faceite:

Solubilidad en Agua, volfvol 20 °C (68 "F), 1 atm.:
Volumen especifico del gas a 15.6°C {60 °F), 1 atm.:

Liquido incoloro.
0.66

68°C (154 °C )

-95 2 (-139 °F)

M_A.

86.18

0.66

17.33 Kpa (2.51 psig)
M_A.

0.047

0.7813 m®/kg (12.5151 ft%/lb)

Estabilidad quimica: Estable bajo condiciones ordinarias de uso y almacenamiento. El calor lo puede

volver inestable.
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE l
M
SiLICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

Incompatibilidad con otros materiales: Oxidantes fuertes como cloro, fluor o perclorato de
magnesic.

Condiciones a evitar: Evitar gue el liguido entre en contacto con materiales incompatibles y evitar la
exposicion a calor, llamas y otras fuentes de ignicidn.

Productos de descomposicion peligrosos: Monoxido de carbono, dioxido de carbono, vapor de agua
y gases toxicos e irritantes.

Polimerizacion Peligrosa: No ocurrira

Datos de Toxicidad
LD50 (oral, rata) - 28710 mgfke
CL50: »3.367 mg/ke

Capacidad Irritante del Material: El hexano no es irritante.
Sensibilidad a Materiales: No se conoce que este producto cause sensibilidad en humanos.

Efectos del Sistema Reproductivo

Mutagenicidad: Ningin efecto mutagénico ha sido descrito para el hexano.

Embriotoxicidad: Ningin efecto embriotdxico ha sido descrito para el hexano en humanos.
Teratogenicidad: Ningin efecto teratogénico ha sido descrito para el hexano en humanos.

Toxicidad Reproductiva: Ningin efecto de toxicidad reproductiva ha sido descrito para el hexano en
humanos.

Aire: Los vapores son extremadamente inflamables y perjudiciales para el medio ambiente.
Agua: El producto tiende a formar una pelicula superficial sobre el agua. Cuando el producto es
diluido en cuerpos de agua superficiales o subterrdneos, puede alterar propiedades que limitan su

uso y pueden ser peligrosas para la fauna y |a flora acuatica.

Suelo: 5i el producto es derramado en el suelo, la mayor parte de éste se evaporara.

Los desechos de hexano se pueden incinerar o usar como combustible en condiciones controladas.
Las cantidades pequefias pueden evaporarse en una campana de extraccion de gases.

Mumero Naciones Unidas: UN 1208
Clase de peligro D.0.T.: 3
Rotulo y etiqueta D.O.T.: LIQUIDO INFLAMABLE

Esta hoja de seguridad cumple con la normativa legal de:
Mexico: MOM-018-5T5-2000

Guatemala: Codigo de Trabajo, decreto 1441

Panama: Resolucion #124, 20 de marzo de 2001
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL M

HOJA DE DATOS DE SEGURIDAD (HDS)

HIDROGENO - H; (GAS)
INFRA S.A DECV. Clave del Documento: Revision No. :
Félix Guzman No. 16 3° Piso. Col. El Parque. C.P. 53398. HDS-H2-GAS 07
Naucalpan de Juarez. Estado de México, México. Fecha de Emision: Fecha de Revision:
TELEFONO DE EMERGENCIA: 01-800-221-98-44 (24 HORAS) 1999-12 2011-07

DATOS GENERALES DEL PRODUCTO

Nombre Quimico': Nombre Comercial: Sinénimos:
Hidrogene Hidrogeno Hidrogeno
Formula: Familia Quimica: Inf. Relevante:
Ha Neo Metales Gas Inflamable

Gas Asfixiante

IDENTIFICACION DEL PRODUCTO

No. CAS®: No. ONU™: IPVS (IDLH)™-
1333-74-0 1049 NA

LMPE-PPT™ LMPE-CT™"; LMPE-P-
NA NA NA

CLASIFICACION DE RIESGOS

NFPA™- Salud Inflamabilidad Reactividad Riesgos Especiales
Rombo de Riesgos (S): (1): (R): (RE)
0 4 0
HMIS® Salud Inflamabilidad Reactividad Equipo de Proteccion Persona
Rectangulo de Riesgos (S): (I): (R): (EPPY):
| 0 A
Lentes de seguridad
PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL PRODUCTO 1%
Temperatura de Ebullicion: | Temperatura de Fusion: Temperatura de Temperatura de
Inflamacion: Autoignicion:
20384 K (-252.8°C) 13.95K (-259.2°C) yss = ¥ M50
@ 101325 kPa @ 7.075kPa AR ) MARON2.4
Densidad pH Peso Molecular Estado Fisico:
0.08235 kg»‘m’ :
2
@ 101,325 kPa - 25°C o s P
Color: Olor: Velocidad de Evaporacion: | Solubilidad en Agua
0.0182 cnt’ / 1 em’ Agua
Incoloro inodoro ND @ 101.325kPa: 20°C
Presion de Vapor: Porcentaje de Volatilidad: Limite Supenor de Limite Inferior de
Inflamabilidad / Volatilidad: | Inflamabilidad / Volatilidad
ND ND 75.0 % 4.0 %

1.4HIDROGENO
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL @ @

RIESGOS DE FUEGO O EXPLOSION

Medio de Extincion:

Agua: Se puede utilizar
Espuma: Se puede utilizar
Dioxido de Carbono (CO:):  Se puede utilizar
Polvo Quimico: Se puede utilizar
Otros Métodos: Se pueden utilizar todos los medios de extincion conocidos

Equipo de Proteccion Especifico para el Combate de Incendios:
Utilizar un aparato de respiracion autonomo, asi como ropa protectora retardante a la llama.

Procedimiento y Precauciones Especiales durante el combate de Incendios:

Inflamable por electricidad estatica. Arde con llama invisible. El gas es mas ligero que el aire y puede acumularse en
las partes altas de espacios cemrados. Ante la exposicion al calor intenso o fuego, el cilindro se vaciara rapidamente
y/o se rompera violentamente. Mantener los envases y los alrededores frios con agua pulverizada. Extinguir el
incendio sdlo cuando la fuga de gas pueda ser detenida. Si es posible, cortar la fuente del gas y dejar que el incendio
se extinga por si solo. No extinguir una fuga de gas inflamada si no es absolutamente necesario. Se puede producir
la re-ignicion espontanea explosiva. Extinguir los otros fuegos. Alejarse del envase y enfriarlo con agua desde un
lugar protegido. Mantener frios los cilindros adyacentes mediante pulverizacion con gran cantidad de agua hasta que
el fuego se extinga por si solo. En caso de que las llamas sean extinguidas accidentalmente, puede producirse una
re-ignicion explosiva, y por eso deben tomarse las medidas necesanas; p.ej: la evacuacion total para proteger a las
personas de los fragmentos del cilindro y del humo téxico en caso de ruptura.

NOTA: La presencia de una llama de hidrogeno puede ser detectada acercando cuidadosamente material
combustible (p.ej: una rama de arbol 0 un trapo envuelto en una madera) extendido para que el fuego se haga
visible.

Condiciones que Conducen a Otro Riesgo Especiai:

ND
Productos de la Combustion que sean Nocivos para la Salud:
ND
Datos de Reactividad:
Condiciones de Estabilidad: Estable en condiciones normales
Condiciones de inestabilidad: ND
Incompatibilidad: Oxigeno, Oxidantes.
Residuos Peligrosos de la Descomposicion: ND
Polimerizacion Espontanea: ND
Oftros: Calor, llamas y chispas. Puede formar mezclas inflamables con el

aire y agentes oxidantes.

RIESGOS A LA SALUD Y PRIMEROS AUXILIOS

Via de Ingreso al Organismo:

Ingestion: La ingestion no esta considerada como una via potendial de exposicion.

Inhalacion: A elevadas concentraciones puede causar asfixia. Los sintomas pueden incluir la pérdida de la
consciencia o de la movilidad. Lavidimpuedepohabetsedadow'entadelaasfnda. La asfixia
puede causar la inconsciencia tan inadvertida y rapidamente que 1a victima puede ser incapaz de
protegerse.

Contacio: Sin efectos negativos

Sustancia Quimica:
Carcinogenica:  Sin efectos negativos
Mutagénica: Sin efectos negativos
Teralogénica.  Sin efecios negativos

Informacion Complementaria:
CL" NA
DI NA
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL m

Emergencia y Primeros Auxilios:
Retirar a la victima a un area no contaminada llevando colocado el equipo de respiracion autonomo. Mantener a la
victima caliente y en reposo. Liamar al médico. Brindar respiracion artificial si se detiene la respiracion.

Medidas Precautorias en Caso de:
Ingestion: NA

Inhalacion: Salir al aire libre. Si la respiracion es dificil o se detiene, proporcione respiracion asistida. Se
puede suministrar oxigeno suplementario. Si se detiene el corazon, el personal capacitado debe
comenzar de inmediato la resucitacion cardiopulmonar. En caso de dificultad respiratoria, brindar
oxigeno.

Contacto: NA

Otros Riesgos o Efectos a la Salud:

La exposicion a una atmosfera con deficiencia de oxigeno puede causar los siguientes sintomas: Vértigo. Salivacion.
Nausea. Vomitos. Pérdida de movilidad / consciencia.

Antidotos:
NA

Informacion Importante para la Atencion Medica Primarna:
NA

Controles de Exposicion:

Disposiciones de ingenieria: Es necesario garantizar la ventilacion natural o a prueba de explosiones de manera que
el gas inflamable no alcance su limite inferior de explosion.

Proteccion respiratoria: Disponer de aparato de respiracion autonomo para uso en caso de emergencia.

Proteccion de las manos: Para el trabajo con cilindros se aconsejan guantes reforzados. La caducidad de los
guantes seleccionados debe ser mayor que el periodo de uso previsto.

Proteccion de los ojos: Se aconseja el uso de gafas de proteccion durante la manipulacion de cilindros.

Proteccion de la piel y del cuerpo: Durante la manipulacion de cilindros se aconseja el uso de zapatos de proteccion.
Llevar cuando sea apropiado ropa protectora retardante a la llama.

Instrucciones especiales de proteccion e higiene: Asegurarse de una ventilacion adecuada, especialmente en locales
cerrados para evitar la acumulacion de concentraciones superiores al limite de exposicion.

INFORMACION SOBRE TRANSPORTACION (12 {14)(13)

Evitar el transporte en los vehiculos donde el espacio de la carga no este separado del compartimiento del
conductor. Asegurar que el conductor esta enterado de los riesgos potenciales de la carga y que conoce que hacer
en caso de un accidente o de una emergencia. Debe portar el rombo de sefialamiento de seguridad (gas no
inflamable) con el nimero de naciones unidas ubicando en la unidad segin NOM-004-STC/2008. Cada envase
requiere una etigueta de identificacion con informacion de riesgos primarios y secundarios. La unidad debera contar
con su hoja de emergencia en transportacion con la informacion necesaria para atender una emergencia seguin
NOM-005-STC/2008.
Los cilindros deberan ser transportados en posicion vertical y en unidades bien ventiladas, nunca transporte en el
compartimiento de pasajeros del vehiculo.
Incompatibilidad para el Transportes' ™"
No debe cargarse, transportarse o almacenarse junto con sustancias, materiales o residuos peligrosos con clase o
division de riesgo 1.1, 1.2, 1.3, 1.5, 2.3 Zona A, en la misma unidad overucu!odetransporle asi como el cualquier
instalacion de almacenamiento.
No debe cargarse, transportarse o almacenarse junto con sustancias, matenales o residuos peligrosos con clase o
division de riesgo 1.4, 2.3 Zona B, 6.1 GEE / Zona A, 7, en la misma unidad o vehiculo de transporte, asi como el
cualquier instalacion de almacenamiento, a menos gue se encuentren separados de manera tal que, en caso de
derrame de los envases y embalajes, en condiciones de incidentes normales de transporte, no se propicie la mezcla
y reaccion de las substancias, matedales 0 residuos peligrosos.
No. Guia Respuesta a Emergencias '": 115 Gases |nf|amables (incluyendo liquidos refrigerados)
Divisién"**": Riesgo Primario‘** Riesgo Secundario™*""®-

21 21 Ninguno

&

INFORMACION SOBRE ECOLOGIA ¥
No hay datos disponibles sobre este producto.
Método de Eliminacion de Desechos: )
Contactar a INFRA si es necesaria informacion y asesoramiento. Devolver el producto no usado a INFRA en el
cilindro original. No descargar en areas donde hay riesgo de que se forme una mezcla explosiva con el aire. El gas
residual debe ser guemado a través de un quemador adecuado que disponga de anti-retroceso de llama.
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y @ 3
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL ‘

INFORMACION DEL ETIQUETADO %

Precauciones: ;

GAS INFLAMABLE ENVASADO A ALTA PRESION

PUEDE FORMAR MEZCLAS EXPLOSIVAS CON EL AIRE

S| LA VALVULA ES ABIERTA A LA ATMOSFERA PUEDE INCENDIARSE
SE QUEMA CON FLAMA INVISIBLE

Manténgase alejado del calor, flama o chispa

Almacene y use con ventilacion adecuada

El cilindro no debe exceder de 52°C (125°F)

No abrir la valvula hasta que esté conectada al equipo a utilizar
Use equipo para el rango de presion del dlindro

Utilice dispositivos para evitar el retroceso de flujo en Ia tuberia
Aproximese con cuidado a cualquier drea con fuga

Cierre la valvula después de usar el cilindro y cuando este vacio
Usar de acuerdo a la hoja de seguridad

Primeros Auxilios:

NA

Sigiac y Refersnolac:
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

ng

1.5NITROGENO

NITROGENO — N, (GAS)

INFRASA DEC.V. Clave del Documento: Revision No. :
Félix Guzman No. 18 3° Piso. Col. £l Parque. C.P. 53308, HDS-N2-GAS 05
Naucalpan de Juarez. Estado de México, México. Fecha de Emisidn: Fecha de Revisién:
TELEFONO DE EMERGENCIA: 01-800-221-98-44 (24 HORAS) 1000-12 2011-07
DATOS GENERALES DEL PRODUCTO
Nombre Quimico™: Nombre Comercial: Sinénimos:
Nitrogeno Nitrégeno, INFRA FRESCOPACK Nitrogeno
Formula: Familia Quimica: Inf. Relevante:
N: No Metales Gas Inerte
Asfixiante simple
IDENTIFICACION DEL PRODUCTO
No. CAS™" No. ONU™" IPVS (IDLH)""
_7727-379 i 1066
LMPE-PPT™" LMPE-CT™" LMPE-P™-
NA NA NA
CLASIFICACION DE RIESGOS
NFPA"™" Salud Inflamabilidad Reactividad Riesgos Especiales
Rombo de Riesgos (S) (1) (R): (RE):
1 0 0
HMIS®": Salud Inflamabilidad Reactividad Equipo de Proteccion Personal
Rectangulo de Riesgos | (S): (I): (R): (EPPY):
A
1 0 0 Lentes de seguridad

PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS DEL PRoDUCTO "7

Temperatura de Ebullicion: | Temperatura de Fusion: Temperatura de Temperatura de
Inflamacion: Autoignicion:
T71.352K(-1958°C) 63.149 K (-210.0°C) NA NA
@ 101.325kPa @ 12.53kPa
Densidad: pH: Peso Molecular: Estado Fisico:
1.1455 kg/n?’
@ 101325 kPa . 25°C e = g pas
Color: Olor: Velocidad de Evaporacion: | Solubifidad en Agua:
1485 cm’ / 100 e’ Agua
Incoloro Inodoro ND @ 101.325kPa- 25 °C
Presion de Vapor: Porcentaje de Volatilidad: Limite Supenor de Limite Inferior de
Inflamabilidad / Volatilidad: | Inflamabilidad / Volatilidad:
ND NA NA NA
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL m

RIESGOS DE FUEGO O EXPLOSION

Medio de Extincion:

Agua Se puede utilizar
Espuma: Se puede utilizar
Dioxido de Carbono (CO.):  Se puede utilizar
Polvo Quimico Se puede utilizar
Otros Métodos: Se pueden utilizar todos los medios de extincion conocidos

Equipo de Proteccion Especifico para el Combate de Incendios:
Utilizar un aparato de respiracion autonomo.

Procedimiento y Precauciones Especiales durante el combate de Incendios:

Ante la exposicion al calor intenso o fuego, el cilindro se vadara rapidamente y/o se rompera violentamente. El
producto no es inflamable y no soporta la combustion. Alejarse del envase y enfriario con agua desde un lugar
protegido. Mantener los envases v los alrededores frios con agua pulverizada.

Condiciones que Conducen a Otro Riesgo Especial:
ND

Productos de la Combustion que sean Nocivos para la Salud:
ND

Datos de Reactividad
Condiciones de Estabilidad: Estable en condiciones normales.
Condiciones de Inestabilidad NA
Incompatibilidad: NA
Residuos Peligrosos de la Descomposicion:  NA
Polimerizacion Espontanea NA
Otros: NA

RIESGOS A LA SALUD Y PRIMEROS AUXILIOS

Via de Ingreso al Organismo:
Ingestion: Sin efectos negativos
Inhalacion: Altas concentraciones pueden causar asfida. La asfida puede causar la inconsciencia tan
inadvertida y rapidamente que la victima puede ser incapaz de protegerse. La exposicion a una
atmasfera con deficiencia de oxigeno puede causar los siguientes sintomas: Vértigo. Salivacion.
Nausea. Vomitos. Pérdida de movilidad / consciencia.
Contacto: Sin efectos negativos

Sustancia Quimica:
Carcinogenica:  Sin efectos negativos
Mutagénica: Sin efectos negativos
Teratogenica:  Sin efectos negativos

Informacion Complementaria:
Clss ‘." NA
D NA

INDICACIONES EN CASC DE FUGA O DERRAME

Procedimiento v Precauciones Inmediatas:

Evacuar el personal a zonas seguras. Utilizar equipos de respiracion auténoma cuando entren en el area a menos
gue esté probado que la atmdsfera es segura. Vigilar el nivel de oxigeno. Ventilar la zona. No descargar denfro de
ningin lugar donde su acumulacion pudiera ser peligrosa. Impedir nuevos escapes o demames de forma sequra.

Método de Mitigacion:

Si es posible, detener el caudal de producto. Aumentar la ventilacion del area v controlar el nivel de oxigeno. Sila
fuga tiene lugar en el dlindro o en su valvula, llamar al nimero de emergencia de INFRA. Si la fuga se encuentra en
la instalacién del usuaro, cemrar la vavula del cilindro v efectuar un venteo de seguridad de la presion antes de
efectuar cualquier reparacion.

PROTECCION ESPECIAL ESPECIFICA PARA SITUACIONES DE EMERGENCIA

Equipo de Proteccién Especial Especifico:
MNA,

INFORMACION SOBRE TRANSPORTACION ™/114113)

Evitar el transporte en los vehiculos donde el espacio de la carga no esté separado del compartimiento del
conductor. Assgurar que el conductor esta enterado de los riesgos potenciales de la carga vy que conoce que hacer
en caso de un accidentz o de una emergencia. Debe portar el rombo de sefialamiento de seguridad (gas no
inflamable) con el nimero de naciones unidas ubicando en la unidad segin NOM-004-STC/2008. Cada envase
requiers una etigueta de identificacion con informacion de riesgos primarios y secundarios. La unidad debera contar
con su hoja de emergencia en transportacion con la informacion necesana para atender una emergencia segin
NOM-005-STCA2008.

Los cilindros deberan ser transportados en posicion vertical v en unidades bien venfiladas, nunca transporie en e
compartimiento de pasajeros del vehiculo.

Incompatibilidad para el Transportes'™"

Mo debe cargarse, transportarse o almacenarse junto con sustancias, materales o residuos peligrosos con class o
division de resgo 1.1, 1.2, 1.5, en la misma unidad o vehiculo de transporte, asi como el cualquier instalacion de
almacenamiento.

Mo. Guia Respuesta a Emergencias™ - 121 Gases inertes
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CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL @ @

INFORMACION DEL ETIQUETADO @0

Precauciones: f

GAS ENVASADO A ALTA PRESION

PUEDE CAUSAR RAPIDAMENTE ASFIXIA

Almacene y use con ventilacion adecuada

Use equipo para el rango de presion del cilindro

Utilice dispositivo para evitar el retroceso en el fiujo de la tuberia
El cilindro no debe exceder 52°C (125°F)

Cerrar valvula después de usar y cuando este vacio

Usar de acuerdo a |la hoja de sequridad

Primeros Auxilios:

En caso de inhalacion traslade a la persona al aire libre, si no respira brinde respiracion artificial, administre oxigeno
y llame al medico.
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

D&

Il.- DISENO MECANICO DEL REACTOR

CAILCUILATIONS Date: 22-ADr-13
SHEET Job Number:
FORM: NA DOCUMENT No:
CUSTOMER: NA COMPONENT REF: 0
DETAMS: VESSEL OF 1000 LITROS
Objetives 2
Approach 2
References 2
Assum ptions 3
Constants and Conversions 3
Froperty Data 3
Design Data
Loads Sheets 27}
Calculations
Shell 6
Top Head 9
Bottom head 1

REVIEWED: JTG
Revision: 0
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CALCULATIONS Date: PN TAE
SHEET Job Number: 0

OBJETIVES:
* Estimate the maximum altowable working pressure on vessel.
* Estimate the maximum altowable external working pressure on vesse!

APPROACH:
Apply the equations of ASME Code, Section VIll, Division |, Edition 2001, Addenda 2002,

for estim ate the maximum altowable working pressure [internal and external] on vessel

REFERENCES:
ASME Code

*

ASME Code, Section il, Part A, p363-370.1
"‘Specification for heat+esisting chromivm and
chrom ium-nickel stainless steel plate, sheet,

and strip for pressure vesse!" edition 2001,
adddenda 2002

ASME Code, Section ll, Part A, p843-854
‘Specification for staintess steel bar and shapes
for use boilers and others pressure vessek"
edition 200!, addenda 2002

ASME Code, Section ll, Part C, p203-210
"Specification for bare staitess steel welding
electrodes and rods" edition 200!, addenda 2002,
ASME Code, Section I, Part C, p211-227
"Appendix Guide to specification for bare
stainless steel welding electrodes and rodes"
edition 200!, addenda 2002

ASME Code, Section ll, Part D, p70-73 line 12
and p94-97 line 24. Table | A "Section I; Section I,
Class 2 and 3; and section VIll, Division I.
Maximum allowable stress values for Ferrous
materials" Also, Fig. G p6l4-615 and Fig. HA4
pé2Z 1. Edition 200!, addenda 2002,

ASME Code, Section Vi, Division I, Edition 2001,
addenda 2002. Subsection A "General Requirements"

*

*

*

*

*

Part UG p9-110:. Subsection B "Requirem ents
pertaining to m ethods of fabrication of pressure
vessels" Part UW p 1 1-152; Subsection C
Requirem ents pertaining to classes of m aterials”
Part UHA p211-222; Mandatory Appendix |
"‘Supplementary design formulas" p3!5-330 and
Mandatory Appendix 2 "Rules for botted flange
connections with ring type gaskets" p331-350.

REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 2
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CALCULATIONS Date: 22-Abr-13
SHEET Job Number: o]
General information Buthod, Paul. "Pressure Vessel Handbook" tenth

edition, Pressure Vessel Hanbook Publishing Inc.
USA. 500pp. 1995

Detail Drawing Drawing No.
Perry’s Green, Don W..Editor, "Manual del ingeniero
Quimico" 7th edition, Mc Graw-Hill, México pp65-77.
1997
ASSUMPTIONS:
None

CONSTANTS AND CONVERSIONS:

I Kg/ecm2 = 14.223 psi (approximate)
Icm = 0.3937 in (approxim ate)
Ift = 1Zin

deg. C = {deg.F-32)0.555

PROPERTY DATA:
The density of the water, p . is:

tbf
fts

p=c2.4

Note: For the stress allowable of the plate, see "Calculations" below

REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 3
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CAICUIATIONS Date: 20 ADE 13
SHEET Job Number: 0
DESIGN DATA:
Service
Shetl: Water
Jacket: Steam
Design Pressure
Shell:
Internal P = 239.92  psi
External Pe= 56.89  psi
Design Temperature temp = 211.7 degF
MDMT MDMT= 39,2degFf
Corrosion allowance ] Q.00 in
Fost weld heat treat None, exempt by UHA-32
Impact test: None, exempt by UHA-51 (d]{1)(d). (e and (f]
Radiography:
Shell:
Longitudinal joint None [70%) Eg= 1.OO
Circunferential joint None (70%) Ee= £03
Heads:
Heat to shell joint None (70%) En= OO
Category A Joint None (70%) €5~ Leg
Material:
Shell: SA-240 T-304L
Top Head SA-240 T-304L
Bottom Head SA-240 T-304L
Ferrutes SA-240 T-304L
Manway Neck SA-240 T-304L
Manway Head SA-240 T-304L
REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 4
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CALCULATIONS Date: 22-Abr-13
SHEET Job Number:

LOADS SHEET:

YES

VESSEL SUPPORT REQUIREMENTS (ASME SECTION VIill DIVISION 1 UGA-22 EDITION: 2001)
NO TEM

Internal Pressure

External Pressure
v Weight the Vessel

Weight of Normal Contents Under Operating Conditions [Static Head)

v Weight of Normal Contents Under Test Conditions [ Static Head)

v Super Imposed Static Reactions from Weight of Attachment Equipment
v The Attachment of internal

v The Attachment of Vessel Supports (Skirt, Leg, Saddles, etc)

v The Attachment of Lifting Lugs

v Cyclic and Dynamic Reactions Due to Pressure

v Cyclic and Dynamic Reactions Due to Thermal variations

v Cyclic and Dynamic Reactions Due to Equipm ent Mounted on the Vessel
v Cyclic and Dynamic Reactions Due to Mechanical Loading

v Wind Reactions

v Seismic reactions

v impact Reactions such as those due to Fluid Shock

Vv Tem perature Gradients

v Differential Thermal Expansion

v Abnormd Pressure, such as cause by Deflagration

REVIEWED: JTG
Revision: 0
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CAICUIATIONS Dare. T0-Abr 13
SHEET Job Number: 0
CALCULATIONS:
Shell Cylinder
Component: Cylinder
Material Specification SA 240 T-304L
Material Stress allowable at
design temperature: §= 16700  psi
Material Test impact: Exempt per UHA-5! (d](I){al.(e) and (f)
Post Weld Heat Treat: Exempt per UHA-32
Corrosion Allowance: C= 000 in
Radiography:
Category A Joints: none: Eg= 1.00
Category B Joints: none: Eg= L0
Hardware Data:
Internal radius: R= 20512 in
Nominal thickness: ts= @375 in
Line of Support Length: L= 512 in
Design data:
internal Design Pressure Pi= 287.904 psi
External Design Pressure Pa 68268 psi
Static liquid head
hw= 51.200 in
Pr= phy £ =0036 &
in®
Pn 1.843 psi
REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 6
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CAICUIATIONS Dafe: 22-Abr-13
SHEET Job Number: 0
Infernal Pressure
Longifudinail Joinfs
Design Thickness [f): UG-27 [ ¢ | 1) Circunferenfial Sfress jLongifudinal Joinfs)
{Operating. hof and Corroded af femp= 212 degf)
P 287.904 psi R= 20512 in $= 16700 psi Ee= 100
C= 0000 in Py= 1.843  psi
f= w +C f= 0360 in
SE,-O.6P+ Py
Macimum afiowabie Pressure [P UG-27 )i 1) Circunferenfial Sfress {Longifudinal Joinfs)
{Operafing. hof and Corroded af femp= 212 degf)
§= 16700 psi E4=1.00 f= 0360 in R= 20512 in
C= 0000 in
p=_ SEf-C P= 289747 psi
R+06/f-C)
Circunferenfial Joinfs
Design Thickness [ f]: UG-27 | ¢)12) Circunferenfial Sfress [Longifudinal Joinfs)
[Operafing. hof and Corroded af femp= 212 degf)
P, 287.904 psi R= 203512 in §= 16700 psi Ec= 1.00
C= 0000 in P 1.843 psi
PR [ S, f= 0177 in
28.E,-04[P; + Py) f= 0375 nominalfhickness
REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 7
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CAICUIATIONS Dafe: 22-Abr-13
SHEET Job Number: 0
Maximum aflowabie Pressure |F): UG-27 jc)it]Circunferenfial Sfress jLongifudingl Joinfs)
{Operafing. hof and Corroded af femp= 212 degf)
§= 16700 in E.= 100 f= 03750 R= 20512
C= 0000
R+0.4jf-C)

Exfernal Pressure

Maximum Aftowable Exfernal Working Pressure {Hof and Corroded af femp = 212 degf) uG-28ic)
R= 203512 in fs=1.250 in Ls=26.100 in
Do =2(R+f,)
Do = 43524

L,= 26100 in

- s
DD
£51:250 in
Dy
.= 34819
t
From Fig. G: A= 0.080000 in
From Fig. HA-4 8= 11000 psi

Pa= ——— Pa= 421.224 psi

REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 8
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DISENO DE UN REACTO

R QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE

CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y

SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CAICUIATIONS Dafe: 22-Abr-13
SHEET Job Number:
TOP HEAD
Componenf: Toriespherical Head
Maferial Specificafion: SA-240 T-304L
Maferial Sfress allowable af
design femperafure: §= 16700 psi
Material Tesf impact: Exempf per URA-51 {d){i]iq). [e] and |f]
Posf weld Heaf Treaf: Exempf per UHA-32
Corrosion Allowance: C= 0000 in
Radiography:
Cafegory A Joinfs: none th= 1.00
Hardware Dafar
Dish Radius: L= 40945 in
Inside Knuckle radius: = 205 in
Head fhickness fh= 0750 in
Design dafa:
Infernal Design Pressure (= 287.904  psi
Exfernal Design Pressure e s 68.268 psi
Infernal Pressure
Design Thickness [Hof and Corroded af femp= 212 degf] 1-4id)
P 287.904 psi L= 40945 in §= 16700 psi Eyn= 1.00 = 2047 in
C= 0000 in
f D:aaril f= 0626 in
SE_-01F,

REVIEWED: JTG
Revision: 0
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

04

CALCULATIONS Date: 22-Abr-13
SHEET Job Number: 0
Maximum Allowable Working Pressure | Hof and Corroded af femp= 211.73 degf] 1-4i4d)
C= 0000 in L= 40945 in §= 16700 psi Eh= 1.00 = 2.047 in
f= 0626 in
SE.t

(d P= 287904 psi

o&ssL+0ifogf-C)

Exfernal Pressure
Maximum Allowable Working Pressure [Hof and Corroded af femp =

L= 40945 in far 0750 in C= 0000 in
0125
A= —— A= 0002290
L
rh
From Fig. HA-4 8= 8000 psi
38
Pa= Pa= 109904 psi

2117 degf| UG-33¢)

REVIEWED: JTG
Revision: 0
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE
CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

CAICUIATIONS Dafe: 22-Abr-13
SHEET Job Number: 0
BOTTOM HEAD
Componenf: Toriespherical Head
Maferial Specificafion: SA-240 T-304L
Maferial Sfress allowable af
design femperafure: §= 16700 psi
Material Tesf impact: Exempf per URA-51 {d){i]iq). [e] and |f]
Posf weld Heaf Treaf: Exempf per UHA-32
Corrosion Allowance: C= 0000 in
Radiography:
Cafegory A Joinfs: none th= 1.00
Hardware Dafa:
Dish Radivs: t= 40945 in
Inside Knuckie radius: r= 2047 in
Head fhickness fn= 0750 in
Design dafa:
Infernal Design Pressure = 287.904 psi
Exfernal Design Pressure Pe= 68,268 psi
Stafic liquid head
hw= 51200 in
Pa= p.hy,
Py= 1.843 psi
infernal Pressure
Design Thickness | Operafing, hof and Corroded af femp= 211.73 degF] 1-4ig)
Fi= 287.904 psi t= 40945 in §= 16700 psi Eh= 1.00 Ph= 1.843
C= 0000 in
f 0865t f= 0630 in
SE.-01.F
REVIEWED: JTG
Revision: 0 PAGE 11
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DISENO DE UN REACTOR QUIMICO PARA LA HIDROGENACION SELECTIVA DE

CITRAL SOBRE CATALIZADORES DE PLATINO SOPORTADOS EN SILICE-CIRCONIA Y
SILICE-TITANIA PARA LA OBTENCION DE CITRONELOL

04

CAICULATIONS Date: 22-Abr-13

SHEET

Job Number:

0

Maimum Allowable Working Pressure | Hof and Corroded af femp=

C= 0000 in L= 40945 in §= 16700 psi Eh=

211.73 degfl i-4ja)

1.00

f=

0630 in

SE,f
0885L+0.1.10.6/f-C)

289744 psi

i
n

Exfernal Pressure

Maximum Allowable Working Pressure [Hof and Corroded af femp = 211.7 degf] UG-33j¢].

= 40945 in far 0750 in C= 0000
0125
= — A=0.002290
L_
fh
From Fig. HA-4 8= 8000 psi
38
Pa= Pa= 109.904 psi

REVIEWED: JTG
Revision: 0
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04

I.1- DISENO PROPUESTO

e

T s

.

s s e . ST W
TSR X

——rw
e ml L meg TLPL P 13

p Ilummliiill IIIIE i .i“ iilllfl . E}HEH-I:I 3 I
ll !uh "Ii Bl 5 B KR

smawmm | S o e v
-
T L i

IPN-ESIQIE



