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Ein Mythenjager /

Das Christian-Doppler-Labor fiir Mikrowellenchemie entwickelt das Wissen um den Effekt von Mikrowel-
len auf chemische Reaktionen in Richtung einer breiteren Anwendung weiter. Dabei mochte man auch
klaren, welcher Natur diese Effekte sind — auch wenn dabei mancher Mythos zu Bruch geht.
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Die Firma Thales mdchte im Durchflussreaktor heterogene Katalyse mit Mikrowellenef-
fekten kombinieren.

In der organischen Synthese ist die Erwirmung des Reaktionsan-
satzes mithilfe von Mikrowellen mittlerweile eine etablierte Metho-
de. Im Unterschied zur Verwendung eines herkommlichen Olbads
wird dabei die Wirme nicht von auflen durch Beheizung des Reak-
tionsgefifles eingebracht, sondern die Reaktionsteilnehmer oder das
Losungsmittel selbst nehmen thermische Energie auf, wenn diese in
der Lage sind Mikrowellen zu absorbieren. Auf diese Weise kénnen
sehr schnell sehr hohe Temperaturen erzielt werden (durch lokale
Uberhitzung auch weit iiber dem Siedepunkt des Mediums), was
héhere Reaktionsgeschwindigkeiten und damit héhere Ausbauten
unter milderen Konditionen erméglicht.

Das Christian-Doppler-Labor fiir Mikrowellenchemie unter der
Leitung von C. Oliver Kappe an der Karl-Franzens-Universitit Graz
hat sich nun daran gemacht, dieses Wissen gemeinsam mit Indu-
striepartnern nach verschiedene Richtungen weiterentwickeln. Zu-
nichst wurde gemeinsam mit dem Unternechmen Pichem unter-
sucht, welchen Einfluss Mikrowellen auf die Peptidsynthese haben
konnten. Dabei zeigte sich, dass ein spezieller Vorteil der Verwen-
dung von Mikrowellen auf diesem Anwendungsgebiet nicht gefun-
den werden kann — ein erstes Ergebnis des seit 2006 existierenden
Labors.

Scale-up im Mikrowellenreaktor. Mit den Partnern Anton
Paar und Thales arbeitet man nun daran, die Mikrowellenchemie in
Richtung einer breiteren industriellen Anwendung weiterzuentwik-
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keln. Das bedeutet vor allem, dass grofiere Mengen an Reaktionsgut
fiir mikrowelleninduzierte Reaktionen herangezogen werden miis-
sen. Bei einem solchen Scale-up ist aber zu beriicksichtigen, dass
Mikrowellen nur eine begrenzte Eindringtiefe in das Reaktionsme-
dium haben, bei Wasser ist etwa die Intensitit der Strahlung nach
1,4 cm auf 33 % abgeklungen. Die langjihrige Erfahrung der
Gruppe um Oliver Kappe mit verschiedenen Geritetypen fiir die
Mikrowellenchemie floss in die Entwicklung eines neuartigen Mi-
krowellenreaktors von Unternehmenspartner Anton Paar ein. Die
Mikrowellenapplikation und die Geometrie des Gerits sind dabei
so konzipiert, dass auch Losungsmittel mit sehr schwachen Dipol-
momenten wie Toluol oder Dioxan erhitzt werden kénnen. Der Re-
aktor wurde bereits zur Serienreife entwickelt und wird auf der
Fachmesse Achema in Frankfurt erstmals der Fachoffentlichkeit
prisentiert.

Mikrowellenchemie im Durchflusssystem. Eine andere Mog-
lichkeit, Mikrowellenchemie mit gréfferen Ansitzen zu betreiben,
sind Durchflussreaktoren. Kappe: ,,Bei Reaktion in Batch-Systemen
miissen, wenn man zu grofferen Maf3stiben iibergeht, immer viele
Ansitze mithilfe von Robotern gehandhabt werden.“ Derartige Vor-
richtungen erspart man sich bei Durchflusssystemen. Die Firma
Thales baut bereits Durchflussreaktoren, die die Vorteile der hete-
rogenen Katalyse an Ubergangsmetallen nutzen, und méchte dies
nun in Zusammenarbeit mit Kappes CD-Labor mit Mikrowellen-
Effekten verbinden. Die Scale-up-Problematik fillt hier nach Aus-
sage von Kappe nicht so stark ins Gewicht, da aufgrund der Bewe-
gung des Mediums die Durchmischung stirker ist. Allerdings kon-
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Oliver Kappe leitet eines der weltweit flihrenden Labors auf dem Gebiet der
Mikrowellenchemie.




ne man Flielsysteme nur dann verwenden, wenn das Reaktionsmedium selbst vél-
lig homogen und somit frei von suspendierten Teilchen einer anderen Phase ist.

Eine weitere Uberlegung fiihrte zu Reaktionsgefiflen aus Siliciumcarbid. Dieses
Material koppelt stark ins Mikrowellenfeld ein und gibt die entstehende Wirme ef-
fizient an das Reaktionsmedium im Inneren weiter. Ob in der Reaktionsldsung
selbst dann iiberhaupt noch ein Mikrowellenfeld existiert, ist Gegenstand aktueller
Untersuchungen.

Gibt es einen nichtthermischen Mikrowelleneffekt? Bei allen grofiflichigen
Anwendungen miisse man aber bedenken, dass Mikrowellen eine teure Energie-
form sind, gibt Kappe zu bedenken, und es sei fraglich, ob die Erzeugung von
Wirme mithilfe von Mikrowellen im groflindustriellen Maf3stab tiberhaupt wirt-
schaftlich sein konne. Interessanter wire der Einsatz, wenn es zusitzlich zu den
thermischen Effekten auch sogenannte nichtthermische Effekee gibt, die bei che-
mischen Reaktionen im Mikrowellenfeld auftreten.

Den 30%igen Grundlagenforschungsanteil des CD-Labors verwendet Kappe
darauf, der Frage nachzugehen, ob es solche speziellen Mikrowelleneffekte gibt
oder nicht. Die Befiirworter von deren Existenz sprechen davon, dass — etwa durch
eine Ausrichtung der Molekiildipole — die Aktivierungsenergie einzelner Reakti-
onsschritte reduziert wird und diese daher schneller ablaufen. Kappe: ,,In allen Fil-
len, die wir bis jetzt un-
tersucht haben, haben
wir keinen nichtthermi-
schen Mikrowellenef-
feke gefunden. “ Oft
seien falsche Tempera-
turmessungen fiir die
gefundenen Ergebnisse
verantwortlich. , Ubli-
cherweise misst man die

Temperatur im Reakti-
onsgefify mithilfe eines
IR-Sensors von auflen
und vergleicht mit ei-
nem herkémmlich be-
heizten System bei der
selben Temperatur®, er-
klirc Kappe. Misst man
Anstatt Glas- (im Bild rechts) kénnte man in der Mikrowellenchemie aber die Temperatur an
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auch GefaBe aus Siliciumcarbid (links) verwenden. verschiedenen Stellen

im Inneren, erhilt man
in vielen Fillen wesentlich hohere Werte und kann die gefundenen besseren Reak-
tionsausbeuten darauf und nicht auf einen nichtthermischen Mikrowelleneffekt
zuriickfithren. ,Wir haben uns mit dieser Ansicht auch schon Feinde gemacht®,
spielt Kappe darauf an, hier méglichweise einen Mythos zu zerstéren. Doch der
Unterton verrit, dass ihm die Rolle des Mythenjigers durchaus gefillt.

In der verbleibenden Laufzeit des CD-Labors bis 2013 méchte Kappe die Frage
nach speziellen Mikrowelleneffekten ,,abschliefend kliren“. Und noch weitere In-
dustriepartner dafiir gewinnen, wihrend der Laufzeit in das Programm einzustei-
gen. ,Das CD-Labor ist eine tolle Geschichte®, zieht Oliver Kappe Bilanz — wo
sonst wire die durchgingige Finanzierung eines Forschungsgebiets iiber sieben
Jahre hinweg méglich. Damit kann Kappe auch gegeniiber der wissenschaftlichen
Konkurrenz punkten, denn: ,Nur wenige Leute bekommen Geld fiir ein so spe-
zielles Forschungsgebiet.“
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