
Mikrowellentechnik im Labor
Destillation von Dicyclopentadien in der Mikrowelle

Die zeitraubende Aufreinigung von

Edukten und Lösungsmitteln mittels

Destillation gehört für den praktisch

arbeitenden Chemiker zum Al!tag, Eine

interessante Alternative bietet die

Anwendung moderner Mikrowellen-

strahlung, bei der zeitintensive Auf-

heizphasen verkürzt und optimale De-

stillationsgeschwindigkeiten erreicht

werden können. Am Beispiel der Retro-

Diels-Alder Reaktion von Dicyclopenta-

dien zu Pentadien (Abb. 2) kann gezeigt

werden, wie Mikrowellentechnik hilft
den Laboralltag effizienter zu gestalten

und industriell interessante Monomere

einfach und schnell zu destillieren,
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Abb. 1: Destillationsapparatur im geöffneten

M ikrowellenreaktor.
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Meta I l-Cyclopentadien Sandwichverbi n-

dungen finden aufgrund ihrer vielseiti-

gen Eigenschaften großes wissenschaft-

liches und wirtschaftliches lnteresse,

Der bekannteste Vertreter dieser Verbin-

dungsklasse ist Ferrocen, eine Eisen-

Cyclopentadien Sandwichverbindung,

die aufgrund der thermischen Be-

ständigkeit, des elektrochemischen

Verhaltens, der Modifizierbarkeit und

der niederen Toxizität seit über 60 Jah-

ren Gegenstand vielfältigster Anwendung

und Forschung ist, Berühmt ist beispielswei-

se die Anwendung von Ferrocen als Additiv in
Kraftstoffen. Das zur Synthese des Ferrocens

notwendige Cylcopentadien ist aufgrund seines

hohen Bestrebens zu Dimerisieren jedoch nicht

lagerstabil und muss frisch aus Dicyclopentadi-

en destilliert werden.

Eine neue, besonders zeitsparende Metho-

de zur Destillation bietet hierbei die Anwen-

dung moderner Mikrowellengeräte, die mit
geöffneten Reaktorsystemen betrieben wer-

den können. Die gerinEe Polarität des Dicyclo-

pentadiens, die es eigentlich ungeeignet zum

Heizen mittels Mikrowellenstrahlung macht,

kann umgangen werden, indem kleinste Men-

gen Aktivkohle mit in die Destillationsvorlage

gegeben werden.

Die hierdurch entstehenden lokalen Hot-

spots sorgen für einen kontinuierlichen Des-

tillationsfluss und eine schnelle Aufheizrate

i n nerha I b des Vorlagekol bens . 7ur Desti I lations-

überwachung und zur genauen Kontrolle der

Übergangstemperatur dienen die Werte des

Einstrahlleistungs- und Temperatursensors,

wodurch eine kontinuierliche Destillation bei

definierter Kopftemperatur innerhalb weniger

Minuten möglich ist.

Zusammenfassung

Aufgrund seines hohen Bestrebens zur Dimeri-

sierung sind Cyclopentadien Synthesen häufig

relativ aufwendig. Am Beispiel der Retro-Diels-

Alder Reaktion von Dicyclopentadien zu Cyclo-

pentadien durch Destillation in der Mikrowelle

konnte gezeigt werden wie schnelle Aufheizra-

ten und eine exakte Steuerung der Einstrahl-

leistung zur Reaktionsoptimierung genutzt

werden können. Die geringe Polarität des Di-

cyclopentadiens, die es eigentlich ungeeignet

für die Verwendung von Mikrowellenstrahlung

macht, kann durch kleinste Mengen an Aktiv-

kohle im Vorlagekolben umgangen werden,

wodurch hohe Destillationsgeschwindigkei-

ten mit definierten Kopftemperaturen erreicht

werden können.

Simulation der

Polaritätsverteilung

von Dicyclopentadien

Abb. 2: thermisch induzierte Retro-Diels- Alder

Reaktion von Dicyclopentadien zu Pentadien.
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