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Motivation

Online NMR-Reaktionsmanitoring wird zumeist in Bypass-Systemen
durchgefiihrt. Sowohl im kontinuierlichen Betrieb, als auch im
stopped flowwerden NMR-Durchflusszellen genutzt.

Das Design der Messzelle bestimmt entscheidend die Qualitat der
erhaltenen Spektren. Sowohl die Geometrie, als auch das gewahlte
Material sind ausschlaggebend. AulRerdem sollten bei der Wahl einer
Messzelle auch externe Faktoren, z.B. Sicherheitsanforderungen
Berlicksichtigung finden. Fir das Reaktionsmonitoring mit der
Niederfeld-NMR-Spektroskopie sind solche Messzellen noch nicht
verflgbar.

NMR-Keramikdurchflusszelle
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Abb. 1: Additiv gefertigte NMR- N i Y
Keramikmesszelle (a) mit einer -1
optimierten, im aktiven Bereich 5 k 2
geweiteten, Geometrie. Das 5 0 5
Design der Messzelle wurde x / mm

anhand von Berechnungen der
Stromungsgeschwindigkeit (b)
und MRT-Aufnahmen des
Stromungsprofils (c) gewahlt.
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Geometrie

e Kleine Bypass-Volumina und hohe Durchflussraten verringern die
Transferzeit zwischen dem Reaktor und dem NMR-Spektrometer.

o GroRe Signal-zu-Rausch Verhaltnisse (S/N) lassen sich durch eine
Aufweitung der Messzelle und damit groflie Probenvolumina im
aktiven Bereich realisieren (Abb.1).

e Einevollstdndige Magnetisierung der Probe ist die Voraussetz-
ung fir quantitative Messbedingungen (Abb. 2).
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Material

e Industrielle Anwendungen bedirfen einer hohen mechanischen,
thermischen und chemischen Bestdndigkeit der Messzelle.

e Eskonnen ausschlieRlich NMR-kompatible Materialien (kein
Stahl) genutzt werden.

Sicherheit in Technik und Chemie

Vergleich der Keramikzelle mit anderen Messzellen
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Abb. 3: Vergleich der neuen Keramikzelle mit verschiedenen NMR-Labormesszellen. Materialien:
Zirkoniumdioxid, Glas, Perfluoralkoxyalkan (PFA) und Polytetrafluorethylen (PTFE) in zwei
geometrischen Designs.

Ergebnisse

Statische Bedingungen

o FlUr NMR-Experimente geeignet
[2, 3], emplarische Messung von
Ethanol (Abb. 4). ‘ ‘ : ‘ ‘ :

e Druckbestdndig bis 7 MPa SEhemichev‘;rSEhieiung/prm !

o \ergleich: S/N steigt mit einem
zunehmenden Probenvolumen

Abb. 4: NMR-Spektrum des Testmediums
Ethanol, gemessen mit der Keramikzelle.
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Abb. 5: -CH, Integrale des Ethanols bei einer Variation )
der Flussraten durch das Spektrometer. bedmgungen (Abb. 6)
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Abb. 6: Vergleich zwischen Glaszelle (a) und Keramikzelle (b) unter Realbedingungen.
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