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Der kontinuierliche 
Wolff-Kishner 
Von der Laborreaktion zum kommerziellen Maßstab

Dr. Jörg Schrickel, CABB AG

Was haben höhere primäre Alkohole,  
Geschmacksstoffe auf Furanbasis, biphenylver-
knüpfte Flüssigkristalle, Carbon Nanotubes [1] 
und Tetramethylpiperidin [2] gemeinsam?  
Auf den ersten Blick sicherlich nichts. Auf den 
zweiten Blick entdeckt man einen gemeinsamen 
Reaktionsschritt bei einigen Vertretern dieser  
Substanzgruppen: eine Wolff-Kishner-Reduktion. 

Viele Namensreaktionen werden standardmäßig im Labor 
durchgeführt. Ein selbstverständlicher Vorgang. Zur Herstellung 
einer gewünschten Zielverbindung wird die geeignetste Reaktion 
mit Rücksicht auf das Substrat angewendet. Ausbeuten, Neben-
produkte und Reaktionsbedingungen sind oft nebensächlich. 
Der Maßstab ist klein, die Reaktionsparameter sind kontrollier-
bar, die kommerzielle Effizienz ist nebensächlich. 

Aus der Forschungs- und Entwicklungsabteilung hin zu ein-
er kommerziellen Produktion lässt sich das Laborverfahren aber 
oft nicht so einfach in einen größeren Maßstab umsetzen. 
Vielfältige Faktoren wie geringe Umsätze, niedrige Volumenausbeu-
ten, limitierte Wärme- oder Gasabfuhr sind die Gründe dafür, dass 
sich Laborreaktionen nicht einfach in kommerzielle Größen um-
setzen lassen. Die Wolff-Kishner-Reduktion ist ein Beispiel dafür.

In einem Schritt zum Alkan
Es handelt sich hierbei um eine chemische Reaktion, um Ketone 
und Aldehyde direkt bis zum entsprechenden Alkan zu reduzie-
ren. Der besondere Vorteil der Wolff-Kishner-Reaktion (oder der 
Huang-Minlon-Variante [3]) besteht darin, in einem Schritt und 
selektiv das Alkan zu erhalten. Dies geschieht mit hoher Selek
tivität, da die in komplexeren Molekülen enthaltenen Keto- und 
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bietet einfach mehr…

Chemica

… zu beziehen über den lokalen Laborfachhandel 
Adressen finden Sie unter 
www.applichem.com/kontakt/distributoren/national 

Für höchste Ansprüche! 
Höchreine HPLC Lösungsmittel 
für Forschung und Analytik.
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Aldehydfunktionen reduziert werden, ohne andere funktionelle 
Gruppen wie Doppel- und Dreifachbindungen, Nitroverbin-
dungen, Carbonsäuregruppen oder Alkohole ebenfalls zu reduzieren. 

Die Vorteile der Wolff-Kishner-Reduktion liegen in der hohen Ef-
fizienz (sehr gute Ausbeuten) sowie in der hohen Selektivität im 
Vergleich mit alternativen Reaktionen. Grundvoraussetzung ist aller
dings, dass das Molekül bei höheren Temperaturen und unter alka-
lischen Bedingungen stabil sein muss.  Komplementär dazu ist die 
Clemmensen-Reduktion, die ebenfalls nur Aldehyde und Ketone 
selektiv zum Alkan reduziert. Diese läuft allerdings unter stark sauren 
Bedingungen ab und verwendet Zinkamalgam als Reduktionsmittel.  

Natürlich gibt es auch noch andere chemische Reduktions-
methoden wie zum Beispiel die katalytische Hydrierung, Reduk-
tionen mit LiAlH4, oder Boranen [4, 5]. Diese verlaufen meist unter 
weniger drastischen Reaktionsbedingungen; reduzieren aber oft 
nur schrittweise oder nicht-selektiv nur Aldehyde und Ketone in 
komplexen Verbindungen. 

Reduktion von Triacetonamin
Ein aus der Literatur bekanntes Beispiel, bei dem die Wolff-Kishner-
Reaktion gut im Labor funktioniert, ist die Synthese von Tetrame-
thylpiperidin (TMP). TMP (1) wird als Reagenz in-situ mit Lithium-
organylen zum aktiven Reagenz Lithium-2,2,6,6-Tetramethylpiperidin 
(LITMP) (2) umgesetzt, das ein wichtiges Lithiumreagenz in der 
organischen Synthese darstellt.  Oder es wird zu 2,2,6,6- Tetrame-
thylpiperidine-1-oxyl (TEMPO, 3) umgesetzt, das als mildes Oxida-
tionsmittel eingesetzt wird (Abb. 1).

Die Vorstufe von TMP, das Triacetonamin (5), lässt sich einfach 
aus 2,6-Dimethyl-2,5-heptadien-4-one (4) durch Reaktion mit 
Ammoniak herstellen und ist eine kostengünstige Vorstufe (Abb. 
2). Die kommerzielle Darstellung von TMP verläuft jedoch über 
aufwändige Methoden bzw. mit schlechter Effizienz. 

Die Reduktion des Triacetonamins könnte durch Clemmensen-
Reduktion oder katalytische Hydrierung erfolgen, doch die 
Verwendung von Zink, Zinn oder Natriumamalgam zur Reduktion 
sowie Verwendung von Übergangsmetallkatalysatoren stellt keine 
bevorzugten technischen Prozesse dar bzw. liefert ein unerwünschtes 
Nebenproduktespektrum. Im Labor geschieht die Reduktion des 
Triacetonamins durch die Wolff-Kishner-Reduktion. Dabei reagiert 
das Triacetonamin mit Hydrazin unter Bildung eines Hydrazons 
(6). Dieses wird in Kalilauge unter Freisetzung von Stickstoff 
gequencht.  Im Labor stellt die batchweise Freisetzung von Stick-
stoff kein Problem dar. Bei einer kommerziellen Produktion muss 
die Reaktion unter strenger Kontrolle stattfinden, da das An- und 
Abfahren der Reaktion mit der Freisetzung von Stickstoff im Batch-
betrieb besondere Beachtung erfordert. 
uu joerg.schrickel@cabb-chemicals.com
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Abb. 2 Die Vorstufe von TMP, das Triacetonamin (5), lässt sich einfach aus durch Reaktion mit Ammoniak herstellen

Abb. 1 TMP (1) wird als Reagenz in-situ mit Lithiumorganylen zum aktiven 
Reagenz Lithium-2,2,6,6-Tetramethylpiperidin (LITMP) (2) umgesetzt, das ein 
wichtiges Lithiumreagenz in der organischen Synthese ist.



Der Schlüssel für eine erfolgreiche Übertragung der Wolff-Kishner 
Reaktion von Labor- in kommerzielle Massstäbe liegt also in dem 
Wechsel von einer Batch- in eine kontinuierliche Fahrweise. Der 
Grund dafür, dass CABB eine spezifische Anlage am Standort Prat-
teln in der Schweiz für diese Wolff-Kishner Reaktionen betreibt, 
liegt darin, dass CABB eine ausgewiesene Expertise in der Ent-
wicklung und Übertragung von Batch-Prozessen in kontinuierliche 
Verfahren besitzt. CABB hat bei der Übertragung der Wolff-Kishner 
Reduktion vom labor- in den technischen Massstab ein Verfahren 
entwickelt, bei dem die Reaktionslösung in kontinuierlicher Weise 
in Kalilauge gequencht wird. Durch die kontinuierliche Reaktions-
führung werden pro Zeiteinheit nur geringe Volumina an Stickstoff 
freigesetzt, so dass es im Gegensatz zu einer Batchreaktion nicht 
zu einer Anreicherung kommen kann. Das Gas wird kontinuierlich 
dem System entzogen. Das Reaktionsprodukt wird in hoher Rein-
heit und sehr guten Ausbeuten kontinuierlich abdestilliert. 

Über die letzten Jahre hat CABB diesen Produktionsprozess 
weiterentwickelt und ständig verbessert. Die Kapazität der Anlage 
liegt im zweistelligen Tonnenbereich. CABB bietet nun die Kapa-
zitäten und Fähigkeiten zur Durchführung von Wolff-Kishner-Re-
aktionen auch für Kundenprojekte an. 

CABB ist als Hersteller feinchemischer Produkte am Standort 
Pratteln spezialisiert auf Chlor- und Schwefelchemie. In einem 
speziellen Verbundsystem werden wichtige Ausgangsstoffe wie 
Chlor und Schwefeltrioxid selbst hergestellt. Auf der nächsten Ebe-
ne werden Chlorierungs-, Sulfonierungs- und Methylierungsrea-
genzien wie Thionyl- und Sulfurylchlorid, Chlorsulfonsäure, Oleum 
und Dimethylsulfat in kontinuierlichen Prozessen hergestellt und 
sowohl intern verbraucht als auch weltweit vertrieben. Im allge-
meinen werden diese Reagenzien zur Herstellung weiterer Folge-
stufen eingesetzt. 

Übertragung von Batchprozessen in  
kontinuierliche Verfahren
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Nicht Mozart –  
und doch ein Klassiker

Wie Mozarts Werke sind die 
 SAMSON-Ventile der Bauart 240 welt-
weit bekannt und geschätzt. Auch sind 
sie nicht minder vielfältig: abgestuft 
wie die Orgelpfeifen, für alle Drücke 
und Durchflüsse von adagio bis alleg-
ro erhältlich. Dabei arbeiten die Ventile 
ausgesprochen piano – damit niemand 
durch einen Paukenschlag geweckt 
wird. Die Besetzung können Sie ganz 
nach Ihrem Gusto variieren: Mit Stel-
lungsregler, Magnetventil und Grenz-
signalgeber warten weitere Virtuosen 
auf ihren Einsatz.

Sie sind der Dirigent.
Wir haben die Instrumente.


