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SCHNELLES REAKTIONSSCREENING UND PROZESSDESIGN




Zur Einhaltung eines mdglichst minimalen »time-to-market« ist es notwendig, 1 Im Reaktionskalorimeter

bereits in der frihen Phase der Prozessentwicklung Uber detaillierte Kenntnisse verwendete Mikroreaktoren
eines chemischen Reaktionssystems zu verfigen, damit eine zuverlassige Ent- zur Anpassung der erforder-
scheidung bezlglich Synthese- und Verfahrensfihrung getroffen werden kann. lichen Mischintensitat.

Fir die Durchfihrung schneller Reaktionsscreenings sind daher Untersuchungs- 2 Reaktoren aus Edelstahl
methoden notwendig, die einen hohen Informationsgehalt bei gleichzeitig mit Dean- und Raupen-
kurzen Versuchszeiten gewahrleisten. Eine leistungsfahige Prozessanalytik, die mischerstrukturen (Fotos:
diese Anforderungen erfillt, basiert auf der Verknlpfung von kontinuierlicher Fraunhofer IMM,).

Mikroreaktionstechnik mit kalorimetrischer Messtechnik.

Am Fraunhofer ICT werden kontinuierlich betriebene Reaktionskalorimeter auf Basis von
Mikroreaktoren entwickelt, die ein schnelles Screening von thermokinetischen Kenndaten
ermdglichen. Herzstlicke des Messsystems sind auf Seebeck-Elementen basierende Sensorarrays
zur lokalen quantitativen Erfassung von Warmestromen. Die Sensorarrays bestehen aus bis zu
40 Einzelsensoren, die die in einem Mikroreaktor entstehenden Warmestréme mit entsprechend
hoher zeitlicher und raumlicher Auflésung erfassen kdnnen. Die Messung der Warmestrome
hat den Vorteil, dass die Warmefreisetzung direkt proportional zur Reaktionsgeschwindigkeit
ist, so dass kinetische und thermodynamische GroBen leicht und schnell bestimmt werden
kdnnen. Der Mikroreaktor selbst kann aus verschiedenen Materialien gefertigt werden, so

dass die mikrofluidischen Misch- und Verweilerstrukturen an die jeweilige Reaktion angepasst
werden konnen.

Mit dem Messsystem kénnen in kurzer Zeit Prozessparameter variiert und die Auswirkungen
auf die Warmeentwicklung und thermische Umsetzung in Echtzeit erfasst werden. Der Einfluss
einzelner Prozessparameter (zum Beispiel Konzentration, Stochiometrie, Einsatz alternativer
Reaktanden, Temperatur, Verweilzeit, usw.) auf die Reaktionsgeschwindigkeit kann direkt
anhand des veranderten Warmesignals verfolgt und quantifiziert werden. Aus diesen Mess-
daten lassen sich thermokinetische Informationen zur betrachteten chemischen Umsetzung
gewinnen. Auf Grund des kleinen Reaktorvolumens kénnen neben einem schnellen Screening
relevanter Prozessparameter auch kritische Prozesszustande (»worst case« Szenarien) bei
minimalem Substanzverbrauch gezielt und sicher untersucht werden.

Die Kenntnis der auftretenden Warmestréme stellt somit eine Schltsselinformation
fur die erfolgreiche Auslegung und Entwicklung neuer Prozesse bzw. die Optimierung
bestehender Prozesse dar. Fir die Entwicklung von neuen, prozessbegleitenden

und schnellen Analyseverfahren ist die Warmeflussmessung deshalb ein attraktiver
Lésungsansatz.



Wichtige Vorteile auf einen Blick

— Reaktionskalorimetrie in Echtzeit

— Bestimmung thermokinetischer und sicherheitstechnischer Kenndaten

— Schnelles Screening von Reaktions- und Prozessbedingungen

— Isotherme Messungen selbst bei schnellen, stark exothermen Prozessen

— Keine kosten- und zeitaufwendigen Kalibrierungen, einfache Bedienung

— Kleine Testvolumina (<100 uL): minimaler Substanzverbrauch

— Sichere Analyse gefahrgeneigter Reaktionen: selbst kritische Prozesszustdnde
kédnnen untersucht werden

— Das Messprinzip ist an eine Vielzahl von Reaktoren und Prozesskomponenten adaptierbar
(Prozesstemperatur bis 200 °C; Prozessdruck bis 100 bar, Reaktionsvolumen bis 10 ml)

Unser Angebot

Wir bieten unseren Kunden und Projektpartnern die Mikroreaktor-basierte Reaktions-
kalorimetrie zur Untersuchung und Analyse ihrer chemischen Prozesse an. Wir ermitteln
thermokinetische Parameter Ihrer Reaktionen und testen das Verhalten lhres Reaktionssystems
in kritischen Prozesszustanden. Anhand von Parameterscreenings ermitteln wir relevante
Prozessparameter flr das Prozessdesign und die Prozessoptimierung.

Fir die Eigenforschung unserer Kunden bieten wir das Messsystem mit gewUnschter Spezifi-
kation und Ausstattung an. Fur spezielle Reaktionsprozesse und neue Anwendungsbereiche
realisieren wir die kundenspezifische Weiterentwicklung des kalorimetrischen Messsystems.
Die oOrtliche und zeitliche Auflésung der Warmestrommessung kann dabei fir die vorgesehene
Anwendung angepasst werden.

DarUber hinaus bieten wir ein breites Portfolio an weiteren kalorimetrischen Messverfahren
sowie umfangreiche FuE-Dienstleistungen auf dem Gebiet der chemischen Verfahrensent-
wicklung, Prozessoptimierung und Sicherheitstechnik an.

3 Sensorarrays mit bis zu
40 miniaturisierten Seebeck-
Elementen zur ortsaufge-
I6sten Echtzeit-Erfassung
von Wérmestrémen. Das
Sensorarray kann den
Abmessungen des verwen-
deten mikrofluidischen
Bauteils entsprechend
angepasst werden.

4 Reaktionskalorimetrie
zur Echtzeit-Messung von
Waérmestrémen in Mikro-
reaktoren. Das modulare
Konzept erlaubt eine
schnelle Adaption an unter-
schiedliche Mikroreaktoren
und Prozessparamter. Die
auf Basis von LabVIEW
entwickelte Messsoftware
ermdéglicht die graphische
Darstellung der gemesse-

nen Wérmestréme.
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