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Gase aus der Mikrowelle

Mikrowelleninduzierter Zerfall von Harnstoff zu Ammoniak

Die Verwendung von Gasen zu Synthesezwecken im LabormaRstab ist hdufig
eher unbeliebt. Eine Alternative bietet die Zersetzung eines Feststoffes unter
Freisetzung des gewiinschten Gases. Hier kann die Mikrowellentechnik wichtige

Unterstiitzung leisten.

er Umgang mit Gasen wie Ammoniak
D bedingt im LabormaRstab, durch die

Verwendung entsprechender Druck-
flaschen, hdufig umstdndliche und zeit-
aufwandige Synthesetechniken. Ein Aus-
weg bietet die Zersetzung eines Feststof-
fes unter Freisetzung des gewliinschten
Gases. So bietet sich als alternative Rou-
te zur Synthese hochreiner Phthalimide
aus den entsprechenden Anhydriden der
mikrowelleninduzierte Zerfall von Harn-
stoff zu Ammoniak an.

Aufgrund ihrer strukturellen Beschaf-
fenheit und den damit verbundenen Ei-
genschaften findet die Stoffgruppe der
Phthalimide vielseitige Anwendung in
den Produkten der chemischen Industrie.
0Ob als Komponente in der Farbstoffher-
stellung, oder als Bestandteil hochwider-
standsfihiger Membranen, Phthalimide
leisten in jeder Umgebung einen bedeu-
tenden Beitrag zur Erfillung vielseitiger
materieller Anspriiche.

Wihrend die industrielle Herstellung
direkt durch die Umsetzung von Phthal-
sdureanhydrid mit Ammoniak verlduft,
findet im Labormalistab die Umwandlung
durch Harnstoff in der Glovebox oder mit-
tels Schlenktechnik statt. Beide Metho-
den bedeuten jedoch einen hohen prapa-
rativen Aufwand und sind durch die Kom-
plexizitat des Versuchsaufbaus besonders
zeitraubend.

Sichere Derivatisierung
in der Mikrowelle

Eine neue, zeitsparende und besonders
sichere Methode bietet der Einsatz von
modernen Mikrowellengerdten. Dabei ste-
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1 Nils Retzmann verwendtet bei der
Imidsynthese im Labor moderne Mikro-
wellentechnik.

hen neben den literaturbekannten Reak-
tionscharakteristika, wie die Verkiirzung
der Reaktionszeit und die Optimierung
von Reinheit und Ausbeute, besonders
auch praparative Vorteile im Fokus. Siche-
res Arbeiten auch unter hohen Driicken,
sowie der flexible Einsatz programmierba-
rer Autosampler optimieren den Tagesab-
lauf und sorgen gleichzeitig fiir reprodu-
zierbares, sicheres und wissenschaftliches
Arbeiten.

Die ,traditionellen” Einsatzgebiete von
Mikrowellenstrahlung fiir Synthesezwecke
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beschrianken sich jedoch héufig auf flus-
sige oder lsemittelbasierende Systeme.
Eine Erweiterung stellt hingegen die Um-
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ONLINE: Mehr Mikrowellensysteme und Ap-
plikationen zum Thema finden Sie auf labor
praxis.de iiber InfoClick 3173561.

EVENTS: Besuchen Sie CEM auf der Analytica
2012 vom 17. bis 20. Apil in Minchen: Halle
A1, Stand 210.
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2 Synthese der Imidierungsreagenzien aus Harnstoff unter Mikrowellenstrahlung
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3 Reaktionsverlauf der Imidsynthese in der Mikrowelle anhand der Daten aus Druck, Tempe-

ratur und Einstrahlungsleitung

wandlung von Derivaten des Phthalsdure-
anhydrids zu Derivaten des Phthalimids
in Schmelze in der Mikrowelle dar. Der
dabei intermedidr aus Harnstoff gebildete
Ammoniak wandelt das Anhydrid inner-
halb weniger Minuten zum Imid um. Der
besondere Vorteil, den keine der traditi-
onellen Synthesetechniken leistet, ist
hierbei die Echtzeitkontrolle des zweige-
teilten Reaktionsverlaufs anhand der sen-
sorischen Daten des Drucks- und des In-
frarot-Temperatursensors.

Im ersten Stadium der Reaktion wird
das Stoffgemisch bis in den Schmelzbe-
reich des Harnstoffes erhitzt. Das Einset-
zen der Reaktion, wobei vorerst Harnstoff
unter Mikrowellenstrahlung Ammoniak

abspaltet und zu Biuret dimerisiert, ent-
spricht dem Ubergang in das zweite Sta-
dium. Hier kommt es zu einem deutlichen
Druck- und Temperatursprung. Der Ver-
brauch des Ammoniaks, der durch die Ab-
nahme des Drucks verfolgt werden kann,
entspricht direkt der Umwandlungsrate
vom Anhydrid zum Imid und ist somit ein
Mal fiir den Fortschritt der Reaktion. =

Literatur

[1] S. E. Siileyman Koytepe, Turgay Seckin, Jour-
nal of Hazardous Materials 2009, 162, 695.

[2] S. K. Upadhyay, S. R. K. Pingali, B. S. Jursic,
Tetrahedron Letters 2010, 51, 2215.

[3] T. vidal, A. Petit, A. Loupy, R. N. Gedye, Te-
trahedron 2000, 56, 5473.

_LP-TIPP = Imidsynthese in der Mikrowelle
Eine sichere und bequeme Alternative im Umgang mit Ammoniak zu Synthesezwe-
cken im Labormafstab bietet die Anwendung moderner Mikrowellentechnik. Am
Beispiel der Synthese hochreiner Imide aus Derivaten des Phthalsdureanhydrids

liegen die Vorteile einer direkten Synthese unter Zersetzung von Harnstoff neben
den reinen praparativen Vereinfachungen in der raschen Reaktionsoptimierung und

der Echtzeitkontrolle des Reaktionsverlaufs.

Dadurch konnen die Gefahren etwaiger

Expositionen durch den intermedidr gebildeten Ammoniak schnell erkannt werden.
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