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Synthesen für das Laborpraktikum müssen…..

• preiswert
• anschaulich
• zuverlässig und
• thematisch passend sein !

Dies gilt auch für Synthesen in Mikroreaktoren.



Unser Konzept

Fokus auf organisch-chemische Synthesepraktika

Reaktionen aus dem typischen Lehrprogramm der 
universitären Ausbildung in diesem Bereich

Kosten für eine Mikroreaktorapparatur < 200 EUR

Glasreaktoren ermöglichen eine direkte Beobachtung

Lehrmaterialien frei über Internetdatenbank verfügbar



Mikroreaktoren

X-Mischer und Verweilstrecken aus Glas von LTF

Kostengünstig
Reaktionen direkt beobachtbar
Robuster und gut dichtender Anschluss



Mikroreaktoren

Dosierung über Spritzenpumpe oder Schwerkraft

Einfache Handhabung,
aber nicht ganz billig

Billig, pulsationsfrei, aber nicht
ganz einfach in der Handhabung



Mikroreaktoren

Temperierung im Wasserbad oder durch Peltierelemente



Mikroreaktoren

Reaktionsverfolgung
Off-line: Visuell, UV-Spektroskopie, DC-Analytik, GC-Analytik

On-line:     UV-Dioden Durchflusszelle (in Bearbeitung)



Ausbildungsrelevante Chemie

Flüssig-Flüssigreaktionen
Bromaddition
Diels-Alder-Addition
Veresterungen
Amidbildung
Reduktion (z.B. Ketone mit NaBH4)
Wittig-Reaktionen 
Aldol-Addition/Kondensation
Oxidation 
Aromatische Substitution (Bromierung, Nitrierung, Azokupplung)

Zweiphasenreaktionen Flüssig-Flüssig 
(im Gleichstrom im Mischer)

Fest-Flüssig-Reaktionen
Acetalisierung/Veresterung/Aldol 
Feste Phase: Saurer Ionenaustauscher
Oxidation
Feste Phase: Kaliumpermanganat auf Kieselgel; 
aktiver Braunstein
Reduktion (Transferhydrierung)
Feste Phase: Pd/C
Metallkatalysen (z.B. Suzuki-Reaktion)
Feste Phase: Pd/C, imprägniert mit Ionic Liquids

• Gegenüberstellung von Batchverfahren (im Kolben) 
und kontinuierlicher Reaktion im Mikroreaktor

• Photomikroreaktor
• Demonstration des „Numbering-up“ Konzeptes
• Zweistufige kontinuierliche Synthese

Gas-Flüssig - Reaktionen im Fallfilmreaktor
Hydrierungen
Gasphase: Wasserstoff; flüssige Phase: verschiedene Alkene
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Reaktionen: Azokupplung von Resorchin
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C6H6O2 C6H4BF4N3O2 C12H9N3O4

[Base NEt3]

Farbiges Produkt; 
farblose, stabile Ausgangsmaterialien;
Reaktionsgeschwindigkeit wird durch Basenzusatz beeinflusst;
Reaktion im 2-Phasensystem: Wasser, Essigsäureethylester; 
Variation des Triethylaminzusatz
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Reaktionen: Azokupplung von Resorchin
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Organische Produktphasen 
bei unterschiedlichen 
Basenkonzentrationen



Reaktionen: Hippursäure aus Glycin und Benzoylchlorid
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• Modifizierte Schotten-Baumann-Reaktion
• Reaktion im X-Mischer + Verweiler mit Mischstruktur
• Luftkühlung
• Reaktion in homogener Phase; Benzoylchlorid in THF

vor Hydrolyse geschützt
• Keine Bildung von Benzoesäure als Nebenprodukt!
• Visuelle Reaktionsverfolgung durch Gelbfärbung
• Reaktionskontrolle durch DC und Produktisolierung



Reaktionen: Tetracyclon

O
PhPh

O O

Ph Ph

O

Ph Ph

PhPh
+

Base, ∆T

  Butanol

 70 - 800C

• Doppelte Aldolkondensation von Benzil und 1,3-Diphenyl-
2-propanon zu Tetraphenylcyclopentadienon (Tetracyclon)

• Visuelle Reaktionskontrolle durch farbiges Produkt
• Lösungsmittel des klassischen Versuchs, Ethanol, musste durch

Butanol ersetzt werden, um Blasenbildung im Reaktor zu vermeiden
• Produkt ist eine ausgezeichnetes Dien für Diels-Alder Reaktionen 

Ankopplung einer Folgereaktion möglich



Reaktionen: Tetracyclon
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Mischer + Verweilstrecke bei +80oC:

Mischer bei Raumtemperatur,
Verweilstrecke bei + 90oC:



Reaktionen: Landoltsche Zeitreaktion

IO3
- + 6 H+ + 3 HSO3

- ———> I- + 3 HSO4
- + 6 H+

IO3
- + 6 H+ + 6 I- ———> 3 I2 + 3 H2O

• Klassischer Demonstrationsversuch
• Zeit bis zum Farbumschlag hängt von den Konzentrationen, vor allem
• des Reduktionsmittels Hydrogensulfit ab 



Reaktionen: Landoltsche Zeitreaktion
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Im Teflonschlauch als
Verweilstrecke kein klarer
Umschlagspunkt

Durch segmentierten Fluss
wird ein deutlicher Farbumschlag
auch bei kleinen Konzentrationen
beobachtbar
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Publikation der Ergebnisse

Bauanleitungen für Reaktionsapparaturen und 
Praktikumsvorschriften werden Teil der NOP
Internetdatenbank

~ 15.000 Nutzer pro
Monat

freier Zugriff und 
download 

mehrsprachig

Literaturpreis des
FCI 2007
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Weiterer Projektverlauf

Flüssig-Flüssigreaktionen
Bromaddition
Diels-Alder-Addition
Veresterungen
Amidbildung
Reduktion (z.B. Ketone mit NaBH4)
Wittig-Reaktionen 
Aldol-Addition/Kondensation
Oxidation
Aromatische Substitution (Bromierung, Nitrierung, Azokupplung)

Zweiphasenreaktionen Flüssig-Flüssig
(im Gleichstrom im Mischer)

Fest-Flüssig-Reaktionen
Acetalisierung/Veresterung/Aldol 
Feste Phase: Saurer Ionenaustauscher
Oxidation
Feste Phase: Kaliumpermanganat auf Kieselgel; 
aktiver Braunstein
Reduktion (Transferhydrierung)
Feste Phase: Pd/C
Metallkatalysen (z.B. Suzuki-Reaktion)
Feste Phase: Pd/C, imprägniert mit Ionic Liquids

Gas-Flüssig - Reaktionen im Fallfilmreaktor
Hydrierungen
Gasphase: Wasserstoff; flüssige Phase: verschiedene Alkene

• Gegenüberstellung von Batchverfahren (im Kolben) 
und kontinuierlicher Reaktion im Mikroreaktor

• Photomikroreaktor
• Demonstration des „Numbering-up“ Konzeptes
• Zweistufige kontinuierliche Synthese



Das Projektteam

Institut für Technische Chemie
und Umweltchemie,
Friedrich-Schiller Universität Jena
Prof. Günter Kreisel, 
Dr. Kristina Dubnack, 
Dipl.-Chem. Swen Körsten

Institut für Organsiche Chemie
Universität Regensburg
Prof. Burkhard König,
Dr. Peter Kreitmeier

Little Things Factory,
Ilmenau,
Dr. Thomas Frank



Projektförderung







Mikroreaktoren
und Anschlüsse



Aufbau komplexerer Reaktionssequenzen
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Reaktoranordnungen

Direkt Temperierung im 
Thermostaten (-70°C bis 130°C) Integrierte Temperierung

Reaktor

Reaktor

Zweistufiger Reaktor mit Eduktvorwärmung
temperiert (Thermostat T1)

Verweiler 
temperiert (Thermostat T2)

Vorwärmung

Reaktor

Reaktor

Verweiler

Zweistufiger Reaktor mit
Verweiler temperiert im Thermostat

(auch US-Becken)



Herstellungsverfahren

Abrasivstrahlen: Maskenverfahren

Substrat

Maskierung

Sandstrahl

Strukturiertes 
Substrat

Besonderheiten:
• Maske auf Substrat 
• Düsendurchmesser 6 bis 10 mm (Borkarbid, Hartmetall)
• Substrat mit Maske wird abgerastert
• Zweiseitenbearbeitung möglich (justierte Zweitmaske)

• Strukturwinkel: 70 und 86 °
• Oberflächenrauheiten: 1 bis 5 µm 
• Kleinste Strukturen: 50 µm ... 200 µm
• Toleranzen: ± 30 µm
• Aspektverhältnis: 1 : 3

Vorteile:
• Parallele Fertigung von mehreren Strukturen
• Komplexes Design möglich
• Hohe Abtragsraten (bis 1 mm/min, optimiert auf Abtrag)

Strahlmittel:
• SiC-, Al2O3-Körnung (180 ... 70 ... 30 ... 9 ... 3 µm)
• Bei sehr feinem Korn höhere Oberflächenqualität, aber

Problem der Impulsübertragung (Abtragsrate)



Herstellungsverfahren

Abrasivstrahlen: Maskenverfahren

Strahlmittel Abtragsprinzip

Impuls Lateralrisse

Longitudinalrisse

Deformationszone

• meist Al2O3 ca. 30 µm

• auch SiC, Glaspulver, WC, SiO2

• im Luftstrahl beschleunigt bis 200 m/s

• Stoßenergie als bestimmender Parameter

Beispielgeometrien (Quellen: LTF-GmbH, micronit)



Herstellungsverfahren

Abrasivstrahlen: Maskenverfahren

• Parallele Bearbeitung 

• Aspektverhältnis bis 3

• Keine Nachbearbeitung der Waferoberfläche

• Leicht konischer Querschnitt

Borofloat Silizium Al2O3



Herstellungsverfahren

Prozessablauf des Mikro-Abrasives-Druckluftstrahlens

Abtrag 

Durchgestrahltes 
Glassubstra t

Durchgangsbohrung

Stufige Vertiefung

Beidseitige 
Vertiefung

Einseituge
Vertiefung 

Trichterförmige
Vertiefung

Justie rte  Bea rbeitung vorbeha ndelte r Strukturen
(Me ta llisie rung ode r andere  Strukturierung)

Fülle n de r Durc hg a ngsbohrung, 
e lektrisc h le ite nd , m it e be ne r Obe rflä c he

Füge n 
Abde c ke n eine r Struktur

Justie rte s Füge n

Aufba u m e hre rer Ebene n
be ste he nd  aus Ka na lstrukture n 
und He ize le me nte n

Offe ne r Durc hko nta kt

Be sc hichtung m it Fu nktionssc hichte n
z.B. Le ite rb a hne n, d ie le ktr. Sc hic hte n e tc .

Ablauf                                  Weitere Verarbeitung



Vergleich der Oberflächen

Ultraschall- Sand- unbehandelt      Foto- naßchemisch
bohren        strahlen           poliergeätzt      strukturierung       geätzt



Schwerkraftdosierung

• impulsfreie Dosierung ohne Pumpe von zwei 
Flüssigkeiten zum Mikromischer 

• Förderung mit hydrodynamischen Druck 
– Volumenströme bis 150 ml/h

• Förderung mit Druckluft oder Schutzgas 
möglich
– höhere Volumenströme geplant

• Untersuchungen zur Optimierung der 
Eingangskanäle am Mikroreaktor
– Einfluss der Viskosität

Vorratsgefäß 
mit Druckausgleich

Druck- bzw. 
Schutzgasanschluss

Adapter für 
HPLC - Standard

Ausgleichgefäß

Mikromischer



Erste Generation von Glasmikroreaktoren



NOP Projekt



Typische Reaktionsaufbauten

Eine Reaktion - verschiedenen Heizverfahren

Ölbad Heizpilz Mikrowelle





Energieverbrauch

Einfluß der Heizmethode
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Mikrowelle Ölbad Heizpilz

Energieverbrauch der Synthese 

Energie Aufarbeitung

Energie Reaktion

Mikrowelle Ölbad Heizpilz

Energie Reaktion 77 418 297 Wh

Energie Aufarbeitung 22 63 22 Wh

Gesamtenergie 99 481 319 Wh

Energie Reaktion 277 1505 1069 kJ

Energie Aufarbeitung 79 227 79 kJ

Gesamtenergie 356 1732 1148 kJ





Reaktionen



Synthese im Photomikroreaktor

• Weiterentwicklung des Photomikroreaktors[1]

– Einsatz in photokatalysierten Synthesen
– Nutzung der Vorteile von LEDs (z.B. Puls/Pause)
– Verwendung von neuen Trägermaterialen für den 

Katalysator (Low Cost)

Diplomarbeit C. Yver, Jena
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[1] Diss. R. Gorges, Jena 2004; [2] Y. Matsuhita, S. Kumada, K. Wakabayashi, K. Sakeda, T. Ichimura, Chem. Lett. Vol.35, No.4 (2006) 410-411; 
[3] P. Cuendet, M. Grätzel, J. Phys. Chem. 1987, 91, 654-657
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