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Mikrowellen-Reaktoren: Schnelle Briiter

Am kirzlich ins Leben gerufenen CD-Labor fir Mikrowellenchemie wird an der ultra-
schnellen Erhitzung von ReaktionsgefaBen geforscht. Pharmabranche und Gerateher-
steller zeigen groBes Interesse an dieser jungen Disziplin.

Oliver Kappe leitet das junge CD-Labor fiir Mikrowellenchemie an der Karl-

Franzens-Universitat in Graz.

Die Erhitzung von Reaktionsgefiflen erfolgt seit Jahrhunderten
gleich: Durch Wiirmeeinwirkung von auflen. Erst vor 20 Jahren
kamen einige Wissenschaftler auf die Idee, die damals aufkommen-
den Haushaltsmikrowellengerite zur Erwidrmung zu nutzen. Den-
noch blieb diese Methode, auch aufgrund mangelnden Wissens
tiber Mikrowellen-Spezifika, lange Zeit im Hintergrund.

Schnelle Reaktionen. Dabei bietet die Mikrowellenerhitzung
eine Reihe von Vorteilen. ,,Vor allem kann die Reaktionsgeschwin-
digkeit drastisch erhéht werden®, schwirmt Oliver Kappe, Leiter
des erst kiirzlich ins Leben gerufenen Christian-Doppler-Labors fiir
Mikrowellenchemie an der Karl-Franzens-Universitit in Graz. ,,Im
Extremfall kann man eine Reaktion von mehreren Wochen auf
wenige Sekunden verkiirzen.*

Sein Interesse an der Mikrowellen-Erhitzung wurde anlisslich
eines Vortrags eines amerikanischen Kollegen geweckt. ,Ich war
gerade mit der Habilitation fertig — der Vortrag war fiir mich ein
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Eye Opener", erinnert er sich. In den 1990er Jahren wurden von einem
kleinen Griippchen von Wissenschaftlern vor allem modifizierte
Haushaltsmikrowellengerite verwendet. Erst seit einigen Jahren
gibt es fiir Labors spezielle Gerite, die sich vor allem in der genauen
Temperatur- und Druckkontrolle auszeichnen. ,Ich bin noch in
einem sehr frithen Stadium in die Materie eingestiegen. Mittlerweile
wendet fast jedes Labor die Mikrowellenerhitzung an. Gleichzeitig
ist aber wenig iiber die theoretischen Grundlagen und die Nebeneffek-
te bekannt®, fasst Kappe den Status Quo zusammen.

Grundlagenforschung. Das CD-Labor fiir Mikrowellenchemie
soll sich nun diesen Themen widmen. In den ersten zwei bis drei
Jahren liegt einer der Schwerpunkte auf der Grundlagenforschung:
Was sind die Underlying Principles der Mikrowellenerhitzung? Und
welche Reaktionen spielen sich dabei ab? Dariiber hinaus soll
geklirt werden, ob es nicht-thermische Mikrowelleneffekte gibt
oder nicht. ,Hier gibt es seit jeher Spekulationen, ob es neben der
reinen Erhitzung auch andere Effekte gibt, die beispielsweise Tem-
peraturspriinge fordern. Es gibt Theorien, dass diese Effekte aus
einer direkten Wechselwirkung des elektrischen Felds mit bestimm-
ten Molekiilen im Reaktionsgemisch entstehen.“ Dennoch sei aber
der Grofiteil der Wissenschaftler iiberzeugt, dass diese Effekte eher
Messungenauigkeiten zuzuschreiben sind — in der Mikrowellener-
hitzung sind nimlich Temperaturanstiege von mehreren Dutzend
Graden in einer Sekunde keine Seltenheit.

Als Mikrowellenstrahlung wird elektromagnetische Strahlung im
Frequenzbereich zwischen 0.3 und 300 GHz definiert. Die Labor-
Gerite arbeiten wie die Haushaltsmikrowellen bei einer Frequenz
von 2.45 GHz, um Stérungen der Telekommunikations- und
Mobilfunk-Frequenzen zu vermeiden. ,Die Energie des Mikrowel-
lenphotons in diesem Frequenzbereich ist mit 0.0016 ¢V (Elektro-
nenvolt) zu gering, um chemische Bindungen aufzubrechen, und
auch niedriger als die Energie der Brownschen Molekularbewe-
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Bei der Erhitzung per Mikrowelle wird der GefaBinhalt zuerst erhitzt (li.), bei der
konventionellen Methode der Erhitzung im Olbad zuerst die GefaBwand.




gung”, so Kappe. Daraus folge eindeutig, dass Mikrowellen keine
chemischen Reaktionen induzieren kénnen.

Automatisierte Verfahren. Derzeit werden die Eigenschaften
der Mikrowellenerhitzung vor allem in der Pharma-Branche hoch
geschitzt. Hier geht es vor allem um das Discovery und darum,
moglichst viele Verbindungen automatisiert rasch zu synthetisieren.
Auch die Frage der Aktionsoptimierung — also welche Stoffe die bes-
seren Katalysatoren sind — kann durch den Einsatz von Mikrowel-
len schneller gelst werden. ,Gerade die automatisierten Verfahren
ermdglichen die rasche Priifung neuer Ideen und die schnelle Opti-
mierung von Reaktionsbedingungen®, fasst Kappe zusammen.
,Dass man fiir eine bestimmte chemische Umwandlung binnen
fiinf bis zehn Minuten ein aussagekriftiges Ergebnis erhalten kann,
hat erheblich zur Akzeptanz der Mikrowellenchemie in Industrie
und Hochschule beigetragen, denn konventionelle Methoden bend-
tigen hierfiir mehrere Stunden.

Herausforderungen. ,Die technischen Herausforderungen dre-
hen sich um die Sicherheit und die Steuerung der Erwirmung®, so
Kappe. Die Erhitzung findet im geschlossenen Gefifl statt, oft
befinden sich brennbare organische Lésungsmittel unter Druck.
»Bei Anton-Paar-Geriiten sind bis zu 80 Bar Druck méglich®, sagt
Kappe. Die Messung von Temperatur und Druck erfolgt dabei onli-
ne iiber einen angeschlossenen PC. , Fiir Mikrowellen muss man auf
andere Temperatur-Messmethoden zuriickgreifen®, so Kappe. Kon-
ventionell misst ein Infrarotsensor von auflen — dieser erfasst aber
cher die Temperatur des Glases und ist somit nur fiir Routineaufga-
ben zu gebrauchen. Fiir die Messung von etwaigen Mikrowellenef-
fekten bendtigt man aber eine Innenmessung — diese wird durch
faseroptische Messmethoden realisiert, die genau sind, aber auch
teuer. ,,Gleichzeitig muss man die Faseroptik abschirmen, damit die
Chemie die empfindlichen Teile nicht zerstért, erklirt Kappe die
mannigfaltige Problemstellung.

Industriepartner. Mit Anton Paar wird konkret an einer Reak-
torentwicklung gearbeitet. Neuere Modelle sollen gréfiere Mengen
verarbeiten kénnen — bis dato spielt sich die Erhitzung eher im
Milliliter-Bereich ab. Unternechmen der Chemie- und Pharma-
Branche sind aber interessiert daran, Hunderte Liter an Losungen

Mit speziellen Labor-Mikrowellen kénnen Druck und Temperatur online tiberwacht

werden.

weiterzuverarbeiten. Derzeit gibt es nur vier Hersteller, die Mikro-
wellengerite fiir den Laborgebrauch anbieten — die Preisschere klafft
zwischen 10.000 und 200.000 Euro.

Mit dem Industriepartner piCHEM will Kappe den Mikrowel-
leneinsatz in der Biochemie erforschen und vor allem im Bereich
der Peptidsynthese Versuche durchfiihren. Hier wird auf die schnel-
le Durchfithrung von mafigeschneiderten Synthesen besonderes
Augenmerk gelegt. Gleichzeitig sollen besonders saubere Peptide
erzeugt werden — der Einsatz von Mikrowellen erhsht die Ausbeute.

Das junge CD-Labor — es wurde erst am 1. Juli dieses Jahres
gegriindet — verfiigt erst seit wenigen Wochen iiber das komplette
Equipment. Derzeit arbeiten vier Mitarbeiter an den Forschungs-
projekeen, fiir weitere Projekte werden noch Firmenpartner gesucht.
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Die neue Membrandosierpumpe delta® mit optoDrive® Antrieb

B Hoéchste Prozesssicherheit: In den Antrieb integrierte hydraulische
Uberwachungsfunktionen (Erkennen von verblockten oder ge-
platzten Dosierleitungen sowie Gaseinschluss)

B Hochste Dosierqualitdt: Wahlweise kontinuierlich oder pulsierend
dosieren — stets mit maximaler Genauigkeit
B Hoéchste Wirtschatftlichkeit: Nahezu verschleiBfreier Antrieb.

Auf separate Durchflussiberwachungen, Uberstrémeinrichtungen
und Pulsationsddmpfer kann verzichtet werden
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