Seite 12

STRATEGIE - MANAGEMENT / INNOVATION

CHEManager 6/2024

Prozessoptimierung mit Microspheres-Katalysatoren

ie pharmazeutische Industrie befindet sich zunehmend im Wandel von

Batch-Verfahren hin zu kontinuierlichen Prozessen, um Effizienz und

Nachhaltigkeit zu verbessern. In diesem Kontext hat Heraeus Precious

Metals einen edelmetallbeschichteten Kohlenstoff(C)-Microspheres-Katalysator

entwickelt, der in beiden Betriebsarten eingesetzt werden kann.

Die Umstellung auf kontinuierliche
Prozesse birgt zahlreiche Vorteile,
darunter giinstigere katalytische
Eigenschaften, verbesserte Selekti-
vitit, geringere Katalysatorverluste
und einfachere Skalierbarkeit. Ins-
besondere in der pharmazeutischen
Produktion erdffnet dieser Wandel
Moglichkeiten zur Prozessoptimie-
rung, die zu einer verbesserten Pro-
duktqualitédt, hoherer betrieblicher
Effizienz und Kosteneffizienz fiihren.

Traditionell werden in der phar-
mazeutischen Industrie pulverférmi-
ge Katalysatoren im Batch-Verfah-
ren verwendet. Mit dem Ubergang
zu kontinuierlichen Prozessen (Fixed
Bed, Fluidized Bed) wird jedoch die
Verwendung geformter Katalysa-
toren erforderlich, um die prizise
Kontrolle der Reaktionsparameter
zu gewihrleisten und hochwertige
Produkte zu erzeugen. Die Aus-
wahl des richtigen Katalysators
ist von entscheidender Bedeutung,
da mehr als 80% der industriellen
Prozesse auf dem effizienten Ein-
satz von Katalysatoren basieren.
An dieser Stelle hat Heraeus neben
anderen Entwicklungsprojekten die
Entwicklung von edelmetallhaltigen
Katalysatoren auf C-Microspheres
gestartet. Die entwickelten edel-
metallbeschichteten C-Microsphe-
res-Katalysatoren erhohen die Pro-
zesseffizienz und Nachhaltigkeit, da
sie flexibel in Batch- und kontinu-
ierlich betriebenen Reaktoren ein-
gesetzt werden konnen.

Microspheres-Katalysatoren
kombinieren die Vorteile

Katalysatoren auf der Basis von
C-Microspheres eroffnen neue Mog-
lichkeiten und gehen iiber die her-
kémmlichen Formkatalysatoren auf
Edelmetallbasis hinaus. Sie vereinen
die Vorteile von Pulver- und Formka-
talysatoren, aufgrund ihrer geringen
PartikelgroBe im Vergleich zu her-
kémmlichen geformten Aluminium-
oxid- oder Kohlenstoffkatalysatoren,
eignen sie sich ideal fiir den Einsatz in
kleinen Anlagen und Mikroreaktoren.
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Die gilinstigen physikalischen
Eigenschaften der C-Microsphe-
res-Katalysatoren, wie eine enge
Partikelgroenverteilung (300 und
600 pm), eine hohe spezifische Ober-

des Edelmetalls auf den Microsphe-
res und die Sicherstellung einer ho-
hen Aktivitit in heterogen-katalyti-
schen Hydrierungsreaktionen. Um
die katalytische Aktivitdt zu bestim-
men, wurden Hydrierungen an Test-
reaktionen wie z.B. der Hydrierung

matische Variation dieser Faktoren
wurde eine deutliche Verbesserung
der Hydrierungsaktivitit erzielt.
Zunichst wurde der Einfluss der
Vorbehandlung auf die Katalysato-
raktivitit untersucht, wobei eine
signifikante Erhohung der Aktivitét

Edelmetallbasierte Katalysatoren schlieBen die Liicke zwischen Batch- und kontinuierlichen Verfahren

rungsaktivitit und die Pd-Verteilung
bewertet, wobei festgestellt wurde,
dass Reduktionsmittel B zu einer
Steigerung der Aktivitit von 15%
fiihrte unter sonst gleichen Reak-
tionsbedingungen.

Vergleich von Pt- und Pd-basierten
Microspheres-Katalysatoren

Neben dem Palladium-haltigen Kata-
lysatoren wurden auch Platin-haltige
Microspheres-Katalysatoren mit Hilfe
einer analogen, optimierten Synthe-
seroute erfolgreich hergestellt. Die
Ergebnisse zeigen Unterschiede in
der jeweiligen katalytischen Leis-
tung, wobei Platin-Microspheres-
Katalysatoren eine hohere Aktivitit
bei der Hydrierung von Nitrobenzol
und Palladium-haltige Microspheres-
Katalysatoren eine hohere Aktivitit
bei der Hydrierung von Crotonsédure
aufweisen. Dieses Verhalten dhnelt
dem Verhalten von pulverférmigen
kohlenstoffbasierten Katalysatoren
aus dem Heraeus Portfolio.
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nuierliche Weiterentwicklung des beste-
henden Produktportfolios sowie den
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Microsphere-Katalysatoren  auf
C-Microspheres-Triagern konnte
eine vielversprechende Losung
darstellen, um die Liicke zwischen
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Properties of Carrier
® Different size: 300 and 600 ym

®  pVbetween 0.08 and 0.18 ml/g
® BET surface area ~ 1000 m¥/g

Properties of Pd/Pt-hased Microspheres Catalysts

®  Upto2.5wt% precious metal loading (Pt or Pd)
®  PM surface area 0.4 — 3 m%/g
® (atalyst pH between 4 —6
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Grafik 1: Eigenschaften des Kohlenstoff-Microspheres-Tragers und der Pd/Pt-haltigen Katalysatoren auf Microspheres.

flache und ein hohes Porenvolumen
in Kombination mit einer hohen
Bruchfestigkeit und reduziertem
Abrieb ermdglichen ihren Einsatz
unter schwierigen Reaktionsbedin-
gungen in Festbett- und Batch-Reak-
toren. Diese Eigenschaften erweitern
die Anwendungsmaéglichkeiten und
machen die Microspheres-Kataly-
satoren zu einer vielseitigen und
robusten Option fiir verschiedene
Produktionsprozesse.

Optimierung der Herstellverfahrens
von Microspheres-Katalysatoren

Das Hauptziel der systematischen
Optimierung der Préparationsbedin-
gungen war die homogene Verteilung
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von Nitrobenzol und Crotonsidure
durchgefiihrt. Wahrend die homo-
gene Verteilung des Edelmetalls auf
dem Trédger mittels Rasterelektro-
nenmikroskopie mit energiedisper-
siver Rontgenspektroskopie (SEM/
EDX) bewertet wurde.

Die Optimierung der Katalysa-
torherstellung umfasste die Unter-
suchung der Vorbehandlung der
C-Microspheres, die Auswahl der
Edelmetallvorlduferlésung und die
Wahl des Reduktionsmittels, wie
Natriumformiat, Ameisensédure
oder Formiergas. Durch die syste-

bei der Hydrierung von Nitroben-
zol unter optimierten Bedingungen
beobachtet wurde. In einem weite-
ren Schritt wurden verschiedene
Edelmetallvorlduferlosungen ge-
testet, wobei eine Steigerung der
Hydrieraktivitit von etwa 50%
fiir die Testreaktion mit Nitroben-
zol erzielt wurde. Die Verwendung
von Vorldufer B fiihrte zu einer
deutlich homogeneren Verteilung
des Edelmetalls auf dem Tréger im
Vergleich zu Vorldufer A. SchlieBlich
wurde der Einfluss verschiedener
Reduktionsmittel auf die Hydrie-
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Grafik 2: Vergleich der Hydrierungsaktivitat von 1%igen platinbasierten Microspheres-Katalysatoren

und Pulverkatalysatoren.

Partnerschaft soll friihen Einstieg in die Flow-Chemie erleichtern

Vergleich mit pulverformigen Katalysatoren

Um den Ubergang von Batch- zu kon-
tinuierlichen Verfahren zu erleich-
tern, werden Katalysatoren benatigt,
die in beiden Betriebsarten eingesetzt
werden kéonnen. Um die neuartigen
Microspheres-Katalysatoren mit her-
kémmlichen Pulverkatalysatoren zu
vergleichen, wurden zwei Katalysato-
ren mit gleicher Edelmetallbeladung
(1 Gew.-% Pt) sowohl auf Kohlenstoft-
pulver als auch auf einem Microsphe-
res-Trager hergestellt.

Mit vergleichbaren Oberflichen
von etwa 1.230 und 1.330 m?g zei-
gen beide Katalysatoren &hnliche
Eigenschaften. In den Hydrierre-
aktionen wurden beide Katalysa-
toren getestet und ihre Aktvititit in
Grafik 2 verglichen. Es konnte eine
verbesserte Hydrierungsreaktivitit
sowohl bei der Umsetzung von Nitro-
benzol als auch bei der Umsetzung
von Crotonséure beobachtet werden.
Die Vermutung liegt nahe, dass die
geringere Partikelgroe der akti-
ven Phase auf der Oberfliche des
Micrpospheres-Katalysators fiir die
héhere Umsatzrate verantwortlich
ist. Weitere Untersuchungen wer-
den derzeit durchgefiihrt, um diese
Hypothese zu bestitigen.

Zusammenfassung und Ausblick

Die présentierte Entwicklung von
Platin- und Palladium-haltige

Taros Chemicals und Ehrfeld Mikrotechnik vereinbaren kombiniertes Marktangebot

Ehrfeld Mikrotechnik und Taros
Chemicals haben eine Partnerschaft
vereinbart, um Unternehmen der
Chemie- und Pharmaindustrie den
frithen Zugang und FEinsatz von
Flow-Chemie als performantes und
zukunftsweisendes Forschungs- und
Syntheseverfahren zu erleichtern.
Die Zusammenarbeit kommt zu ei-
ner Zeit, in der die Branche weltweit
mit strengeren Regularien im inter-
nationalen Chemikalienrecht sowie

gleichzeitig steigenden Anforderun-
gen an Produktqualitit und Produk-
tionssicherheit konfrontiert ist und
sich um innovative Losungen abseits
tradierter Produktionsmethoden be-
miihen muss.

Ehrfeld ist ein fithrender Anbie-
ter von Reaktoren, Mischern und
Wirmeiibertragern fiir die Mikro-
reaktionstechnik. Taros ist ein
international tédtiges Auftragsfor-
schungs- und Produktionsunter-

nehmen (CDMO). Die Partnerschaft
der beiden Schliisselakteure, die
erstmalig Hochleistungshardware
mit fundierter chemischer Synthe-
seforschungsexzellenz verbindet,
ermoglicht es Kunden, bereits sehr
frith im chemischen F&E Prozess
die Flow-Chemie als Alternative
zur herkommlichen Batch-Chemie
schnell und effizient zu validieren
und kiinftige Synthesen im Grof-
mafstab auf die Einsatzvorteile

Batch- und kontinuierlichen Pro-
zessen zu liberbriicken. Durch die
Optimierung der Prédparations-
methode wurde eine signifikante
Steigerung der Hydrieraktivitit
erreicht, wihrend gleichzeitig eine
homogene Verteilung des Edelme-
talls auf den Microspheres gewahr-
leistet wurde. Die Verwendung von
C-Microspheres als Trigermaterial
bietet zahlreiche Vorteile wie eine
hohe spezifische BET-Oberfldche,
mechanische Robustheit und leich-
tes Filtrationsverhalten.

Die zukiinftige Forschung und Op-
timierung von Microspheres-Kataly-
satoren wird auf einer Erweiterung
des Katalysatorportfolios sowie einer
Verbesserungen der Katalysator-
systeme abzielen. Aktuell wird die
Entwicklung von Ruthenium-hal-
tigen Microspheres-Katalysatoren
gestartet.

Franziska Heck, Projektleiterin,
und Artur Gantarev, Global
Technical Sales Manager,
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Literaturangaben kénnen bei den
Autoren angefordert werden.

von praxiserprobten, hochmoder-
nen Flow-Reaktoren vom Labor-
bis zum Tausend-Tonnenma@Bstab
vorzubereiten. Rafael Kuwertz,
Geschiftsfiihrer von Ehrfeld Mikro-
technik: ,,Die Kombination unserer
Stirken erdffnet spannende neue
Moglichkeiten fiir Innovation und
Wachstum; dies insbesondere fiir
mittelstindische =~ Unternehmen,
die schnell und flexibel im globalen
Wettbewerb agieren wollen. (mr) =
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