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Motivation

Online NMR-Reaktionsmonitoring wird zumeist in Bypass-Systemen 
durchgeführt. Sowohl im kontinuierlichen Betrieb, als auch im 
stopped flow werden NMR-Durchflusszellen genutzt.

Das Design der Messzelle bestimmt entscheidend die Qualität der 
erhaltenen Spektren. Sowohl die Geometrie, als auch das gewählte 
Material sind ausschlaggebend. Außerdem sollten bei der Wahl einer 
Messzelle auch externe Faktoren, z. B. Sicherheitsanforderungen 
Berücksichtigung finden. Für das Reaktionsmonitoring mit der 
Niederfeld-NMR-Spektroskopie sind solche Messzellen noch nicht 
verfügbar.
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Abb. 5: -CH Integrale des Ethanols bei einer Variation 3 

der  Flussraten durch das Spektrometer.
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· More than 50 different flow 
rates, 15 spectra each, 
acquired over a period of 6 
hours [3].

· At elevated flow rates the 
peak area decreases, the 
linewidth increases 

Vergleich der Keramikzelle mit anderen Messzellen

NMR
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· Pump (P1) supplies a constant Ethanol pressure of 9.5 bar 
· Reservoire to reduce pressure oscillations 
· Random computer controlled changes of the mass flow via a 

mass flow controller to avoid temperature effects
· Automated acquisition of NMR spectra 

NMR-Keramikdurchflusszelle

Geometrie
· Kleine Bypass-Volumina und hohe Durchflussraten verringern die 

Transferzeit zwischen dem Reaktor und dem NMR-Spektrometer.
· Große Signal-zu-Rausch Verhältnisse (S/N) lassen sich durch eine 

Aufweitung der Messzelle und damit große Probenvolumina im 
aktiven Bereich realisieren (Abb. 1).

· Eine vollständige Magnetisierung der Probe ist die Voraussetz-
ung für quantitative Messbedingungen (Abb. 2).

Material
· Industrielle Anwendungen bedürfen einer hohen mechanischen, 

thermischen und chemischen Beständigkeit der Messzelle.
· Es können ausschließlich NMR-kompatible Materialien (kein 

Stahl) genutzt werden.

Abb. 2: Die Magnetisierung der Probe ist 
abhängig von der longitudinalen Relaxation 
T . Diese ist kernspezifisch und wird von 1

zusätzlichen Größen, beispielsweise der 
Temperatur beeinflusst.

· Das optimierte Design 
verbessert die Vormag-
netisierung der Probe 
durch eine langsamere 
Fließgeschwindikeit

· Die Keramikzelle verhält 
sich sehr ähnlich zur 
geometrisch analogen 
Glaszelle

· Test unter Real-
bedingungen (Abb. 6) 
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Fig. 3: Schematic representation of the test setup consisting of a reservoir C1, pump P1, pressure 
indicator PI, two valves V1 and V2, a mass flow controller and the NMR.
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Fig. 2: Magnetization build-up is related to the 
longitudinal relaxation T . It is specific to every 1

nucleus as well as dependent on other factors 
such as temperature.

· Für NMR-Experimente geeignet 
[2, 3], emplarische Messung von 
Ethanol (Abb. 4).

· Druckbeständig bis 7 MPa 
· Vergleich: S/N steigt mit einem 

zunehmenden Probenvolumen

Abb. 1: Additiv gefertigte NMR-
Keramikmesszelle (a) mit einer 
optimierten, im aktiven Bereich 
geweiteten, Geometrie. Das 
Design der Messzelle wurde 
anhand von Berechnungen der 
Strömungsgeschwindigkeit (b) 
und MRT-Aufnahmen des  
Strömungsprofils (c) gewählt. 

Abb. 3:  Vergleich der neuen Keramikzelle mit verschiedenen NMR-Labormesszellen. Materialien: 
Zirkoniumdioxid, Glas, Perfluoralkoxyalkan (PFA) und Polytetrafluorethylen (PTFE) in zwei 
geometrischen Designs.  
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Abb. 4: NMR-Spektrum des Testmediums 
Ethanol, gemessen mit der Keramikzelle.
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Abb. 6: Vergleich zwischen Glaszelle (a) und Keramikzelle (b) unter Realbedingungen.
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