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THE TEMPERATURE CONTROL COMPANY

ANWENDERBERICHT

REAKTIONSCHEMIE IM KLEINEN MASSSTAB BEI GERINGEN
TEMPERATUREN OHNE TROCKENEIS/ACETON

Wenn in der synthetischen Chemie niedrige Temperaturen fir einen sehr langsamen
oder stereospezifischen Reaktionsschritt erforderlich sind, verwenden Wissenschaftler
in der Regel ein Trockeneis- /Aceton-Dewargefdl3, um Temperaturen von bis zu -78 °C
zu erreichen.

Obwohl diese Losung preiswert und leistungsstark ist, hat sie eine Reihe von
deutlichen Nachteilen: die Reaktionstemperatur kann nicht kontrolliert werden,
Experimente kdnnen nicht iiber Nacht laufen und es muss sichergestellt sein, dass
Trockeneis zur Verfiigung steht. Zudem besteht die Mdglichkeit, dass das Trockeneis
ausgeht oder tiberhaupt nicht verfligbar ist.

JULABO hat gemeinsam mit Asynt eine Losung entwickelt, die diese Probleme mit
einem einzigen Produkt 16st und gleichzeitig die Mdglichkeit bietet, eine Reihe
verschiedener GefaBe und GefalgréBen fir mehr Flexibilitat zu verwenden.
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DIE HERAUSFORDERUNG
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Zu Beginn des Projekts haben wir eine Reihe verschiedener Experten im Bereich synthetische Chemie befragt.
Wir wollten herauszufinden, ob wir ein Produkt entwickeln kénnen, das die Probleme I6sen kann und gleich-

zeitig Uiber eine verbesserte Funktionalitat verfligt.
Als wesentliche Anforderungen wurden festgelegt:

- Méglichst niedrige Temperaturen, mindestens -60 °C.

- Unbeaufsichtigter Betrieb mit der Mdglichkeit, tber Nacht zu laufen.

- TrockenkUihlung ohne Lésungsmittel oder Silikondl.

- Flexibilitat bei der Verwendung verschiedener GeféBe bis 100 ml,
einschlieBlich Rundkolben und Flaschchen.

- Kurze Zeitspanne von der Systemaktivierung bis zum Erreichen der eingestell-
ten Temperatur, mdglichst unter 1 Stunde.

Um eine Ldsung zu entwickeln wurde entschieden zu priifen, ob zwei
verschiedene, bestehende technologische Losungen der beiden Unternehmen
JULABO und Asynt kombiniert werden kénnten. JULABO bietet Temperier-
[6sungen an und eines der Produkte — die FT900-Serie — ist ein kompressorba-
siertes Kilhlsystem, das zur Kilhlung verschiedener Sonden bei einer Reihe von
Anwendungen verwendet wird. Eines dieser Produkte verfligt Uiber einen
flexiblen Schlauch, um -78 °C in Lésungsmittelbadern zu erzeugen. Obwohl
die FT900-Serie das Problem teilweise I6ste, konnten einige der Anforde-
rungen nicht erfiillt werden. Dieses Produkt wurde daher als Grundlage zur
Kiihlung verwendet.

Asynt ist ein Lieferant von Laborgeraten, der stolz auf sein flexibles und
reaktives Produktentwicklungsprogramm ist, mit dem das Unternehmen

neue, nachhaltige Produkte liefert. Eine der wichtigsten, standig wachsenden
Produktlinien von Asynt ist das DrySyn-Sortiment — eine saubere und sichere
Alternative zu Ol- und Eisb&dern sowie Heizménteln. Das umfassende Know-
how bei der Konstruktion und Bearbeitung von Metallen und Kunststoffen
ermdglicht es dem Unternehmen, unterschiedliche kundenspezifische Losungen
fur Anwenderprobleme anzubieten.




DIE LOSUNG
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Das Entwicklungsteam testete eine Reihe verschiedener Prototypen und kam schlieBlich zu einem kombinierten
System, das einen modifizierten JULABO FT902 und ein vollig neues DrySyn-Blockdesign zum neuen FroSyn

vereint.

Der FT902 verfligt Uber einen Pt100-Flhler, der eine direkte Temperaturliiberwachung der bearbeiteten Alumi-
niumplatte oder sogar innerhalb des ReaktionsgeféBes ermdglicht, sowie (iber eine einzigartige Kithlsonde, die
innerhalb von Sekunden direkt in den FroSyn-Block eingesetzt werden kann. Dar(iber hinaus steht der FT902
auf Rédern, so dass er schnell bewegt und in der Nahe des Experiments aufgestellt werden kann. Dadurch
wird wertvoller Platz im Labor und/oder der Abzugshaube gespart.

Die FroSyn-Platte ist aus dem thermisch effizienten Material Aluminium gefertigt und sitzt in einem thermo-
plastischen Gehduse. Die Verwendung einer speziellen Isolierung um die Kihlsonde und die Platte am FroSyn
verbessert die Leistung und halt das Gerat eisfrei, wahrend gleichzeitig das Risiko von Kélteverbrennungen des
Anwenders im Betrieb vermieden wird. Die kleine Stellflache des FroSyn erméglicht fiir ein effizientes Mischen

der Proben die Positionierung auf der Platte eines herkdmmlichen Magnetrihrers.
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Dartiber hinaus wurde eine Reihe von Einsatzen speziell fiir alle standardisierten Labor-ReaktionsgeféBe ent-
wickelt. Dazu gehdren ein Satz Standardeinsatze fiir Rundkolben von 50 ml bis 500 ml sowie Positionierungs-
platten fir Réhrchen und Phiolen. Die Verwendung von Gewichten und Dichtungen fir die Kolbeneinsatze
oder einer Glashaube fir die Positionierungsplatten verhindert die Bildung von Eis zwischen den GlasgeféBen
und dem FroSyn-Kihlblock. Dariiber hinaus ist weiteres kundenspezifisches Kihlzubehdr erhaltlich, das
verschiedene Anwendungen erganzt, z.B. ein Haltemodul mit vier Positionen fiir die Batterieforschung und

-entwicklung.
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LEISTUNG

Das Endprodukt wurde iiber mehrere Wochen hinweg bewertet um sicherzustellen, dass es die urspriinglich be-
schriebenen Anforderungen erfiillt.
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In der Industrie und im akademischen Bereich wurde bereits eine Reihe von Gerdten an Chemiker ausgeliefert,
um Feedback zur Leistung zu erhalten. Dr. Karim Bahou von der John Bower Group an der Universitat Liverpool
erklarte:

. Wir freuen uns sehr, dass wir kirzlich einen FroSyn fiir unser Labor erworben haben. Wir ha-
ben den FroSyn eingesetzt, um enantioselektive katalytische Reaktionen bei niedriger Tempe-
ratur fiir ldngere Reaktionszeiten durchzufiihren. Durch die Verwendung des Phioleneinsatzes
kénnen wir mehrere parallele Reaktionen einrichten, um verschiedene Reaktionsbedingungen
bei niedriger Temperatur gleichzeitig zu testen. Wenn wir Versuche hochskalieren méchten,
kénnen wir dies tun, indem wir einfach den Einsatz wechseln, um gréBere Kolben zu verwen-
den. Das ist eine saubere und Ubersichtliche Lésung, die nur einen kleinen Teil der Abzugs-
haube beansprucht — keine umsténdlichen Kdahlbdder mehr!”

Zusammenfassend lasst sich sagen, dass das FroSyn-System eine eigenstandige Losung fiir die synthetische
Chemie bei niedrigen Temperaturen bietet, ohne die Nachteile von Trockeneis- / Acetonbadern. Ganz gleich, ob
Sie ein Screening im kleinen MaBstab oder eine Chargensynthese mit geringem Volumen verwenden, ermdg-
licht das System einen reproduzierbaren, unbeaufsichtigten Betrieb ohne Silikonélbader oder groBe Mengen
Trockeneis.

KURZINFO JULABO

Die JULABO GmbH, gegriindet 1967 in Deutschland, entwickelt anspruchsvolle Temperiertechnik und steht
fur Innovation und Kompetenz in diesem Bereich. Unsere mit modernster Regeltechnik ausgestatteten Geréte
kommen dort zum Einsatz, wo hdchste Temperaturgenauigkeit oder schnellste Reaktion auf Temperaturan-
derungen wichtig sind. Mehr als 600.000 installierte JULABO Gerdte weltweit belegen die hohe Akzeptanz
bei Anwendern in Forschung und Industrie. Mit bewahrter Qualitdt ,Made in Germany” und schnellem und
kompetentem Service durch Ansprechpartner vor Ort hat sich JULABO zu einem marktfiihrenden Unternehmen
fur Temperierldsungen entwickelt.



