Der Einsatz von Syntheseauto-
maten bei der Suche nach neuen
Verbindungen erleichtert die Ar-
beit des Chemikers. Eine schnelle
und genaue Temperierung ist
hierbei eine wichtige Vorausset-
zung. Die neuen Thermostate der
Lauda Proline bieten gute Bedin-
gungen fiir solche Parallelsynthe-
sen. Ein Beispiel ist der Einsatz
in der Entwicklungsabteilung der
Technochemie GmbH & Co. KG in
Dossenheim.
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ratur einen groRen Einfluss auf Syn-

thesereaktionen besitzt. So fiihrt ein
Anstieg der Temperatur im Reaktionsge-
faR zu einer Erhdhung der Reaktionsge-
schwindigkeit. Dies hat bereits Arrhenius
in umfangreichen Studien Ende des 19.
Jahrhunderts entdeckt. Bei Gleichge-
wichtsreaktionen bedeutet dies ein
schnelleres Erreichen des Gleichge-
wichtszustandes. Die Zeiten verkiir-
zen sich also, bis das gewiinschte
Endprodukt erhalten werden kann.
Auf der anderen Seite kann iiber die
Temperatur die Produktverteilung
bei chemischen Reaktio-
nen gesteuert wer-
den. Speziell bei or-
ganischen Synthe-
sereaktionen laufen
Parallel- und Folge-
reaktionen ab, die
die Ausbeute am ge-
wiinschten Endpro-
dukt stark beein-
flussen konnen.
Hier gilt es, die rich-
tige Temperatur fiir
eine optimale Reak-
tionsausbeute  zu
finden und wie ge-
wiinscht einstellen
zu konnen.

J eder Chemiker weil%, dass die Tempe-

*Dr. C. Persner, Lauda Dr. R. Wobser GmbH &
Co. KG, 97912 Lauda-Konigshofen
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1 Gesamtsystem Syntheseautomat mit angeschlossenem Kiltethermostaten Lauda RP 855

Beispiel aus der Entwicklung

Bei der Suche nach Synthesewegen fiir
neue Wirkstoffe oder einem optimierten
Reaktionsprozess werden immer haufiger
Syntheseautomaten eingesetzt. Diese er-
moglichen vollautomatisch die reprodu-
zierbare Durchfithrung und Uberwachung
von Reaktionen, unabhédngig davon, ob es
sich um einstufige oder mehrstufige Syn-

oS thesen handelt. Neben der zeitlich

koordinierten Dosierung der
Reaktanden spielt die Tempe-
ratur in diesem Prozess eine
entscheidende Rolle. In der
Entwicklungsabteilung  der
Firma Technoche-
mie, einer 100%igen
Tochter der Degussa
AG, wird zusammen
mit einem Synthese-
automaten ,Multi-
Max” von Mettler-
Toledo ein Lauda
Proline RP 855 C
Thermostat einge-
setzt, der bei den
verschiedenen Syn-
thesereaktionen die
benodtigten  tiefen
Temperaturen lie-
fert. Am Standort
Dossenheim werden im
J Kundenauftrag hauptsach-
3 Der Kiiltethermostat Lauda RP 855 C
mit Varioflexpumpe

lich pharmazeutische Zwischenprodukte
und Wirkstoffe sowie Spezialchemikalien,
unter anderem fiir die Halbleiterindustrie,
hergestellt. Hierbei handelt es sich um
Spezialprodukte, die fiir den Kunden mal3-
geschneidert sind.

Problemlosung mit Lauda Proline

Fiir den Anschluss an den Syntheseau-
tomaten hat sich ein Thermostat aus der
neuen Lauda Proline als gute Losung er-
wiesen. Der Kdltethermostat vom Typ RP
855 C mit einem Arbeitstemperaturbe-
reich von -55 bis 200 °C erfiillt die ge-
forderten Spezifikationen in vollem Um-
fang. Ausschlaggebend waren hier die
sehr schnellen Abkiihlzeiten und die ein-
fache Bedienbarkeit. Die Synthesen wer-
den bei Temperaturen zwischen -20 und
100 °C durchgefiihrt. Es konnen vier Re-
aktionsgefdRe mit 250 ml Volumen von-
einander unabhdngig parallel angesteu-
ert werden. In die Reaktionspldtze inte-
grierte elektrische Heizungen sorgen fiir
Erwdrmung, die Warmeabfuhr erledigt der
Thermostat.

Eine besondere Herausforderung stellt
die Platzsituation im Labor dar. Es war
notig, dass der Kailtethermostat als
Untertischgerdt eingebaut werden mus-
ste (Abb. 1). Das Plus am RP 855 C ist die
kompakte Bauweise. Mit 40 x 45 cm
Grundfldche kann das Gerdt ohne beson-
dere EinbaumaRnahmen unter den Lab-
ortisch gestellt werden. Eine herkommli-
che Bedienung iiber die Tastatur am Ge-
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2 Anschluss der

Lauda Command Konsole
an den Kiltethermostaten
Lauda RP 855 C

rdtecontroller ist je-
doch so nicht oder nur
noch schwer maglich.
Hier zeigt sich laut
Anwender einer der
Vorteile der flexiblen
Bedienkonzeption
der Proline. Sollwertvorgaben, ob als Ein-
zelwert oder komplettes Programm mit
verschiedenen Zeit- und Temperaturwer-
ten, konnen vom Benutzer wahlweise di-
rekt am Gerdt oder {iber einen PC vorge-
geben werden.

Alternativ erfolgt die Programmierung
mit Hilfe der abnehmbaren Bedienkonso-
le des Kontrollkopfes Command so ein-
fach wie am Bildschirm eines Computers.
Genauso einfach ist die Uberpriifung des
Programmablaufes. Das grafikfdhige Dis-
play erlaubt die Echtzeitiiberwachung der
aktuellen Soll- und Ist-Temperaturen auf
einen Blick. Die Command-Konsole kann
am Schreibtisch des Anwenders platziert
werden, der bis zu 50 Meter vom eigent-
lichen Versuchsaufbau entfernt liegen
kann, sodass der Prozess jederzeit unter
Kontrolle bleibt. Nur so ist der Platz spa-
rende Einbau des Thermostaten unter die
Laborzeile moglich.

Leistung in kompakter Form

Ein wichtiges Kriterium fiir die Ver-
wendung der Proline Thermostate ist der
schnelle Wechsel zwischen den unter-
schiedlichen Priiftemperaturen, um die
Reaktionsabldufe mit einem Gerat zu op-
timieren. ,Zeit ist Geld” gilt speziell bei
der Synthese kundenspezifischer Sub-
stanzen. Besonders wichtig ist in diesem
Fall die Abkiihlgeschwindigkeit im Syn-
theseprozess. Das SmartCool-System lie-
fert die Kélteleistung dann, wenn sie be-

exothermer Reaktionen in den Kolben.

Ohne schnelle Gegenkiihlung konnte die
Temperatur bis 40 Kelvin iiber den ge-
wiinschten Temperaturwert weglaufen.

Starke Umwiilzung

Kontinuierliches Arbeiten iiber einen
weiten Temperaturbereich bis zu -30 °Cin
Kombination mit einer konstanten War-
meabfuhr ist ein weiteres Muss fiir die An-
wendung bei Technochemie. Als Badfliis-
sigkeit wird das Silikondl Lauda Kryo 51
verwendet. Die Varioflexpumpe der Lauda
Proline Thermostate ermdglicht den Ein-
satz der Temperierfliissigkeit im Bereich
bis -30 °C fiir diese Anwendung. In die-
sem Temperaturbereich steigt die Visko-
sitdt des Silikondles so stark an, dass die
Pumpen herkommlicher Thermostate kei-
ne ausreichende Baddurchmischung und
somit Warmeabfuhr aus dem externen
System gewdhrleisten konnen.

Der hohe Wirkungsgrad der Varioflex-
pumpe ermdoglicht jedoch auch bei tiefen
Endtemperaturen die geforderte Durch-
flussmenge und somit Kiihlleistung vor
Ort. Die Leistung kann in acht Stufen auf
die jeweilige Applikation eingestellt wer-
den, um einen optimalen Durchfluss zu
erreichen.

Fazit

Erst der Einsatz neuester Technologien
im Bereich der Temperiertechnik ermdg-
licht die schnelle und effiziente Tempe-

notigt wird. Beim Lauda RP 855 Csind dies  raturkontrolle des Syntheseautomaten
bis zu 1,6 kW ver- iiber einen weiten
flighare Kailteleis- Temperaturbereich.
tung bei 20 °C Bad- Weltere Informationen: Mit den Thermosta-
temperatur. Beno- www.hborpmxis.de ten der Lauda Proli-
tigt wird diese Leis- 1 . ne gelingt es, diese
tung, wenn ein ¢ Inf“hd‘ 128881 Anforderungen zu
schnelles Abkiihlen e Mehr zur Lauda Proline mit An- erfiillen und dem

von 80 auf -10 °C
innerhalb kiirzester
Zeit fiir das gesam-
te Synthesesystem
erfolgen muss. Ge-
nauso wichtig sind
die Kraftreserven
bei Einsetzen stark

max an.

wendungsbeispielen

eNehmen Sie Kontakt mit dem
Lauda Service Center auf.

e Fordern Sie mehr Informationen
iiber den Mettler Toledo Multi-

i I I Fax: +49 (0 93 43) 503 - 1 88
te.

Kunden grofRen Zu-
satznutzen zu bie-
ten, wie am Anwen-
dungsbeispiel —mit
dem Thermostaten-
modell RP 855 C ge-
zeigt werden konn-
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