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Kurzfassung

Die zum Projektstart auf dem Markt erhéltlichen technischen Losungen fiir eine effiziente
Forschung auf dem Gebiet der Entwicklung neuer Katalysatoren, welche auf Reaktionen mit
Gasen beruhen, basierten in der Regel auf herkémmlichen Autoklaventechnologien. Einige
Firmen, wie z.B. Argonaut oder Bohdan versuchten sich auf kombinatorische Losungsansitze
vorzubereiten und ermoglichten mitunter bereits eine parallele Reaktionsfiihrung, wobei aber
noch nicht in die Bereiche mit hohen Driicken und Temperaturen vorgedrungen werden
konnte. Des weiteren war ein Trend zur Miniaturisierung der Reaktionstechnik zu
beobachten, wobei der Schwerpunkt auf der Sicherstellung dquivalenter Ergebnisse beim
spéteren ,,upscaling* lag.

Ziel des Projektes war deshalb die Entwicklung eines Systems, das sich durch die
Automatisierung der  gesamten Prozesskette, von der Dosierung der an katalytischen
Reaktionen beteiligten Reaktanden, iiber die eigentliche Reaktionsfilhrung und die
Probenvorbereitung, bis hin zur abschlieBenden Analytik auszeichnet. Die Ansatzvolumina
sollten dabei 2 bis 3 ml Volumen betragen und multiparallel bei Reaktionsgasdriicken bis 200
bar und Temperaturen bis 200 °C bearbeitet werden. Hier lag auch eine entscheidende
Verwertungschance fiir die reaktionstechnische Komponente des Vorhabens. Die angestrebte
Moglichkeit, neben einer real-time Gasverbrauchsmessung eine automatisierte,
problembezogene Hochleistungsanalytik durchzufiihren und die gewonnenen Daten im
Ensemble, inklusive unterschiedlicher Datenreduktionsphilosophien zu verarbeiten,
qualifizierte die Gesamtanlage iiber den Stand der Forschung und alle zum Zeitpunkt des
Projektstarts am Markt befindlichen Systeme.

Fiir die Dosierung der Reagenzien wurden Methoden fiir die druckbeaufschlagte und die
drucklose Dosierung untersucht. Dabei handelte es sich u.a. um Fliissigkeitshandling durch
entsprechende Roboter sowie um die direkte Zugabe von Reagenzien mittels einer adaptierten
Schraubspritze. Zur Gewéhrleistung einer automatisierten Probenaufbereitung und Analyse
der Reaktionsprodukte wurden entsprechende Entwicklungen zur Einbindung von Liquid-
Handling- und Analysesystemen realisiert. Weiterhin liegen Ergebnisse zur Steuerung der
Einzelkomponenten mittels eines Prozessleitsystems vor, welches neben der Kontrolle der
Prozesskomponenten auch eine Versuchsplanung unterstiitzt. Die wdhrend des gesamten
Prozesses gewonnenen Daten konnen zentral archiviert und flexibel weiterverarbeitet werden.
Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass zum Abschluss des Projektes eine
multiparallele Reaktoranlage bereit steht, die es erlaubt, unter Gewdhrleistung einer
Homogenisierung des Reaktionsgemisches chemische Reaktionen miniaturisiert bis zu einem
Druck von 150 bar und einer Temperatur von bis zu 150 °C durchzufiihren. Mehrere
Exemplare der in dem Projekt entwickelten hard- und softwaretechnischen Losungen sind bei
den Industriepartnern in Betrieb und beweisen im alltéiglichen Einsatz ihre Leistungsfahigkeit
und Robustheit.
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1 Einleitung und Aufgabenstellung

1.1 Einleitung

Die fortschreitende Globalisierung der Mirkte und die sich damit verschérfende
Konkurrenzsituation fordert zur Erhaltung der Wettbewerbsfahigkeit von der in Europa
ansissigen Industrie heute mehr denn je eine Weiterentwicklung der bestehenden technischen
Methoden und Verfahren. Dies gilt insbesondere fiir die Bereiche der Forschung und
Entwicklung, in denen die Grundlagen fiir die erfolgreiche Positionierung eines Produktes
innerhalb des jeweiligen Marktsegmentes gelegt werden. Von entscheidender Bedeutung ist
dabei die Zeitdauer, in der die notwendige Markt- und Serienreife erreicht werden kann. Nicht
zuletzt trifft dies auf die chemische und pharmazeutische Industrie zu, in der die
Entwicklungszeit einen entscheidenden Kostenfaktor ausmacht.

Um Verbesserungen in diesem Bereich zu erreichen, werden verschiedenste technische
Ansitze verfolgt. Ein viel versprechendes Konzept bedient sich dabei der Prinzipien der
Kombinatorik, um unter einer minimalen Aufwendung von Zeit zu aussagekriftigen
Ergebnissen zu kommen. In der so genannten kombinatorischen Chemie werden aus einer
Vielzahl von durchgefiihrten Experimenten die wenigen, beziiglich einer entsprechenden
Aufgabenstellung erfolgreichen sondiert, um eine Weiterentwicklung der jeweiligen
Testsubstanzen verstirkt zu verfolgen. Fiir die dabei angestrebten Grdéfenordnungen von
Versuchsreihen, deren Anzahl an Einzelproben oft im zwei- bis dreistelligen Bereich liegt,
bietet sich eine automatisierte parallele Prozessfiihrung geradezu an.

Die automatisierte kombinatorische Chemie ermdglicht so bei der Suche nach neuen
Wirkstoffen die Synthese und Testung von 100 bis 1000 mal mehr Substanzen als auf dem
konventionellen Weg der Einzelsubstanzsynthese. Der Einsatz dieser High-Throughput-
Technik in der Katalysator- und Materialforschung konnte ebenso eine Effektivititssteigerung
bei der Herstellung und Testung von Katalysatoren und Funktionswerkstoffen fiir neue
Verfahren und Produkte gewihrleisten.

Auf Grund spezieller Anforderungen, insbesondere an die Testverfahren zur Quantifizierung
der Katalysator- und Materialeigenschaften, konnten bisher die fiir die kombinatorische
Chemie in der Wirkstoffforschung entwickelten Methoden und deren Automatisierung nicht
direkt auf die Herstellung und Testung von Katalysatoren iibertragen werden. Recherchen
haben ergeben, dass die ab Mitte der 90er Jahre begonnenen weltweiten Entwicklungen auf
dem Gebiet der Kombinatorischen Katalyse- und Materialforschung in Zukunft deutlich
zunehmen und somit auch wirtschaftlich stark an Bedeutung gewinnen werden.

Bei der kombinatorischen Katalyseforschung steht vor allem die Suche nach neuen
katalytisch hochwirksamen Komplexen sowie deren Optimierung im Vordergrund. Die grofle
Bedeutung der angewandten Katalyse zeigt sich besonders darin, dass heutzutage mehr als
70% aller industriellen chemischen Prozesse unter Mitwirkung von Katalysatoren
durchgefiihrt werden. Bei der kombinatorischen Katalyseforschung liegt ein Schwerpunkt auf
der Realisierung von extremen Reaktionsbedingungen, welche an die Grenzen des derzeit
technisch Machbaren und 6konomisch Sinnvollen stof3en.

Durch das Forschungsvorhaben ,,Kombinatorische Methoden zur effizienteren Entwicklung
von Katalysatoren sollte die Forschung auf dem Gebiet der Entwicklung neuer
Katalysatoren, welche auf Reaktionen mit Gasen beruhen intensiviert werden und die
Entwicklung von Systemen im Soft- und Hardwarebereich beziiglich eines automatisierten
Prozesses ermdglichen.
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