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(57) Abstract: The invention relates to a method for producing aryl-aryl coupled Compounds. The method is continuous, at least
two non-miscible liquid phases (MOI) and (BOI) being optionally first blended in a mixer (020). The reaction isthen carried out
continuously in afixed-bed reactor (030) and subsequently an optional online analysis (060) of the products (POI) takes place.
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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung Aryl Aryl gekoppelter VVerbindungen
Das Verfahren wird kontinuierlich durchgefiihrt, wobei zumindest zwei nicht miteinander mischbare flussige Phasen (MOI) und
(BOI) optional zunéchst in einem Mischer (020) vermischt werden, anschlief3end die Reaktion kontinuierlich in einem Festbettreak
tor (030) durchgefiihrt wird, und danach optional eine Online Analyse (060) der Produkte (POIl) vorgenommen wird
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GEANDERTE ANSPRUCHE

beim Internationalen Buro eingegangen am 01. August 2007 (01.08.2007)

Verfahren zur kontinuierlichen Umsetzung von zumindest zwei fllissigen,
nicht miteinander mischbaren Phasen umfassend zumindest die folgen-

den Schritte:

i)  Vereinigung von zumindest zwei fliissigen, nicht miteinander misch-

baren Phasen in einem definierten relativen Mengenverhaltnis;

i) Einleiten der Mischung aus i), oder aus einem an i) anschlieRenden
Schritt, in einen Festbettreaktor, der fir eine bestimmte Verweilzeit
bei einer definierten Temperatur von dieser Mischung durchstromt
wird, wobei ein Festbettreaktor ein Reaktor ist, welcher zumindest ei-
ne Einrichtung zum Stoffaustausch zwischen zwei nicht-mischbaren

Phasen umfasst,

dadurch gekennzeichnet, dass das erfindungsgeméafRe Verfahren fir zu-
mindest eine Kupplungsreaktion zwischen zumindest zwei (Hetero)aryl-
Verbindungen eingesetzt wird, d.h. Aryl-Aryl, Aryl-Heteroaryl oder Hete-
roaryl-Heteroaryl-Kupplung, wobei die zwei Verbindungen gleich oder

verschieden sein kdnnen.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Vereinigung von Schritt i) in zu-

mindest einem Mischpunkt erfolgt.

Verfahren nach Anspruch 2, wobei der zumindest eine Mischpunkt so
ausgestaltet ist, dass nach diesem Mischpunkt die zumindest zwei nicht
miteinander mischbaren Phasen in einer Kapillare in Form von getrenn-
ten Paketen oder Tropfchen vorliegen, wobei die besagten Pakete oder

Tropfchen in einer Ladnge oder einem Durchmesser vorliegen, die bzw.

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)
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der nicht mehr als dreimal so grof3 ist wie der Kapillardurchmesser, vor-
zugsweise nicht mehr als zweimal so grof3, weiter vorzugsweise nicht

mehr als genauso grof3 wie der Kapillardurchmesser.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 3, wobei der Festbettreaktor so
ausgestaltet ist, dass nach dem Ausgang des Festbettreaktors zumindest
zwei nicht miteinander mischbaren Phasen, die aus dem Reaktor austre-
ten, in einer Kapillare in Form von getrennten Paketen oder Tropfchen
vorliegen, wobei diese getrennten Pakete oder Tropfchen in einer Lange
oder einem Durchmesser vorliegen, die oder der nicht mehr als dreimal
so grol3 ist wie der Kapillardurchmesser, vorzugsweise nicht mehr als
zweimal so grof3, weiter vorzugsweise nicht mehr als genauso grof3 wie

der Kapillardurchmesser.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 - 4, wobei zwischen den Schrit-

ten i) und iii) der Schritt ii) durchgefuihrt wird:

i) Zufuhren der Mischung aus i) in einen Mischer, in welchem eine zu-
mindest teilweise Durchmischung der zumindest zwei fliissigen, nicht

miteinander mischbaren Phasen erfolgt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 5, wobei nach Schritt iii) der

Schritt iv) durchgefihrt wird:

iv) Zufihren zumindest einer Phase der aus dem Festbettreaktor aus iii)
ausstromenden zumindest zwei Phasen zu einem Online-

Analysesystem.

Verfahren nach Anspruch 6, wobei der zu analysierenden Phase ein L6~

sungsmittel zudosiert wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 - 7, wobei der Festbettreaktor ein

Schuttgutreaktor ist, der eine Schittung von Partikeln enthalt, vorzugs-

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)
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weise von spharischen Partikeln, weiter vorzugsweise von spharischen
Partikeln mit einem Durchmesser von 1 pm bis 2000 Um, vorzugsweise

von 50 um bis 500 pm.

Verfahren nach Anspruch 1, wobei das Verfahren zur Umsetzung einer
Halogen- oder Sulfonyloxy-funktionellen Aryl- oder Heteroarylverbindung
mit einer aromatischen oder heteroaromatischen Borverbindung, bevor-
zugt in Gegenwart eines Katalysators, sowie in Gegenwart einer Base
und eines Losungsmittel(gemische)s, unter Bildung einer Aryl-Aryl- bzw.

Aryl-Heteroaryl- oder Heteroaryl-Heteroaryl-C-C-Bindung dient.

Verfahren nach Anspruch 9, wobei zumindest eine Kupplungsreaktion

eine Suzuki-Kupplung ist.

Verfahren nach -Anspruch 9 oder Anspruch 10, wobei als zumindest
eine Ausgangskomponente in zumindest einer der zumindest zwei flissi-
gen Phasen ein Monomer eingesetzt wird, welches dann in einer Vielzahl

von Kupplungsreaktionen zu zumindest einem Polymer reagiert.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 - 11, wobei die Steuerung des
Verfahrens mittels einer dem Festbettreaktor nachgeschalteten Online-

Analytik durchgefihrt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 12, wobei im Schritt ii) ein stati-
scher Mikromischer eingesetzt wird, vorzugsweise eine Reihenschaltung

von zumindest zwei solcher statischer Mikromischer.

Verfahren nach Anspruch 13, wobei ein mehrstufiges Mischverfahren
durchgefuhrt wird, bei welchem zunéchst mehrere Zweikomponentenmi-
schungen erzeugt werden, die anschlielend im oder vor dem Festbettre-

aktor zusammengefihrt werden.

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)
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Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 14, wobei der zumindest eine
Festbettreaktor rohrformig ist und einen Innendurchmesser aufweist, der
in einem Bereich von 1 bis 50 mm liegt, bevorzugt in einem Bereich von

1 bis 20 mm, weiter bevorzugt in einem Bereich von 1 bis 10 mm.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 15, wobei die Verweilzeiten von
einzelnen Volumensegmenten des Stoffstromes im Festbettreaktor zwi-
schen 1 und 150 min liegen, vorzugsweise zwischen 1 und 60 min, weiter

bevorzugt zwischen 1 und 30 min.

Verfahren nach Anspruch 11, wobei als Online-Analysemethode Gelper-

meationschromatographie (GPC) eingesetzt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 17, wobei die zumindest zwei
nicht miteinander mischbaren fliissigen Phasen den Festbettreaktor von

unten nach oben durchflieRen.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 - 18, wobei zumindest einer der
folgenden Schritte zusatzlich ausgefiihrt wird: a) Beheizung des Reak-
tors, vorzugsweise stufenweise Beheizung des Reaktors, weiter vor-
zugsweise in verschiedenen Heizzonen entlang der Stromungsrichtung
mit unterschiedlicher Temperatur; b) Reaktionsabbruch durch Kiihlung
nach dem Reaktorausgang; c) Zusatz von Endcappern nach dem Reak-
torausgang; d) Losungsmittelzusatz zur Verringerung der Viskositdt nach
dem Reaktorausgang; e) Zusatz weiterer Monomere nach jedem Reak-
torabschnitt; f) Reihenschaltung mehrerer Reaktoren; g) Parallelschal-

tung mehrerer Reaktoren zur Durchsatzerhéhung.
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