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(57) Hauptanspruch: Vorrichtung (1) zur Analyse einer flls- \ /
sigen Probe (P), mit einem in eine Flissigkeit (F) einfiihrba-
ren Probenaufnahmekérper (3), der ein definiertes Gesamt- \ ' 3(P)
volumen und eine definierte Porositat aufweist, wobei der <« '

A

Probenaufnahmekérper (3) bei Kontakt mit der Flissigkeit
(F) zur Aufnahme eines dem Gesamtvolumen entsprechen-
den definierten Volumens der Flussigkeit (F) vorgesehen ist,
wobei das definierte Volumen der Flissigkeit (F) die fllssi-
ge Probe (P) bildet, und dass eine Probenentfernungseinheit
(4) zur Entfernung der fliissigen Probe (P) aus dem Proben- .
aufnahmekorper (3) vorgesehen ist, welcher eine Einheit zur F.—/; v 5\ )
Einstellung einer definierten Temperatur innerhalb der Pro-
benentfernungseinheit (4) umfasst und dass der Probenauf- ,
nahmekorper (3) aus einem in der katalytischen Reaktion der f
flissigen Probe (P) katalytisch wirkenden Material gebildet U

ist.




DE 20 2010 017 710 U1

Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur
Analyse einer fliissigen Probe.

[0002] Aus dem Stand der Technik sind zur Ana-
lyse flissiger Proben hinsichtlich deren chemischer
Zusammensetzung verschiedene Vorrichtungen und
Verfahren zur Volumenabgrenzung und zum katalyti-
schen Aufschluss der fliissigen Proben bekannt, wo-
bei die Proben von Flissigkeiten mit mechanischen
Pumpen dosiert oder mit einem als Gas ausgebilde-
ten Zwischenmedium Uber eine optische oder kapa-
zitive Abgrenzung abgegrenzt werden. Die Pumpen
sind Spritzenpumpen, Kolbenpumpen und Peristaltik-
pumpen.

[0003] Eine derartige Vorrichtung beschreibt die
DE 43 09 646 A1, mittels welcher ein Gehalt an or-
ganischem Kohlenstoff und ein Gehalt an austreib-
barem organischen Kohlenstoff in Wasserproben be-
stimmbar ist. Die Vorrichtung umfasst einen Proben-
behalter zur Aufnahme der Wasserprobe, ein Gebla-
se zum Einblasen von austreibbarem Gas in eine
Wasserprobe, einen Kohlenstoffdioxid-Adsorber und
eine Heizvorrichtung zum Aufheizen eines Kohlen-
stoffdioxid-adsorbierenden Agens umfasst.

[0004] Weiterhin beschreibt die DE 202 05 185 U1
eine Vorrichtung zur Verbrennung von Proben fur
analytische Zwecke, mit der eine Verbrennung und
anschlieflende Analyse von Verbrennungsprodukten
erfolgt. Die Vorrichtung enthédlt im Innenraum ein
Arbeitsrohr, an dem gegentiberliegend zwei Gas-
schleusen angeordnet sind, wobei durch eine Gas-
schleuse Probentrager zugefihrt und durch eine ge-
genuberliegende weitere Gasschleuse die Proben-
trager heraustransportierbar sind.

[0005] In DE 103 28 984 B4 werden eine Vorrich-
tung und ein Verfahren zur Aufnahme und Abgabe
von Speichel beschrieben. Die beschriebene Vorrich-
tung enthalt einen Probenkollektor mit einer porésen
und formstabilen Probeentnahmespitze zur Aufnah-
me der Probenflissigkeit sowie eine Einrichtung zur
Erzeugung eines Uberdrucks in den Poren der Pro-
beentnahmespitze zur Abgabe der Probenflissigkeit
aus der Probeentnahmespitze.

[0006] Ahnliche Anordnungen sind aus
WO 2005/050165 A2, DE 197 48 331 Ci,
US 5260 031 A, US 5910 122 A, US 6 129 894 A,
US 6 663 831 B2, US 4 596 157 A, und
WO 98/14276 A1 bekannt.

[0007] Neben dem dort beschriebenen Entfernen
der Probenfliissigkeit durch Erzeugen eines Uber-
drucks ist es aus DE 197 18 925 A1 bekannt, die
Probenflissigkeit durch Zentrifugation, Vakuum, oder
Elution zu isolieren.
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[0008] Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ei-
ne gegenlber dem Stand der Technik verbesserte
Vorrichtung zur Analyse von flissigen Proben anzu-
geben, welche mit geringem Aufwand realisierbar ist
und eine exakte Analyse ermdglicht.

[0009] Die Aufgabe wird erfindungsgemaf mit einer
Vorrichtung geldst, welche die im Anspruch 1 ange-
gebenen Merkmale aufweist.

[0010] Vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung
sind Gegenstand der Unteransprtiche.

[0011] Die Vorrichtung zur Analyse einer flissigen
Probe umfasst erfindungsgeman einen in eine Flis-
sigkeit fihrbaren Probenaufnahmekérper, der ein de-
finiertes Gesamtvolumen und eine definierte Porosi-
tat aufweist, wobei der Probenaufnahmekdrper bei
Kontakt mit der Flissigkeit zur Aufnahme eines dem
Gesamtvolumen entsprechenden definierten Volu-
mens der Flissigkeit vorgesehen ist, wobei das defi-
nierte Volumen der Flussigkeit die flissige Probe bil-
det.

[0012] Daraus resultiert in vorteilhafter Weise, dass
mit geringem Aufwand und gleichzeitig sehr ex-
akt eine Volumenabgrenzung der Flussigkeit erfol-
gen kann, wobei die Aufnahme der Fllssigkeit in
den Probenaufnahmekoérper insbesondere durch auf-
grund der Porositat hervorgerufene Kapillarkrafte er-
folgt. Die reproduzierbare und sehr exakte Aufnahme
des definierten Volumens der Flussigkeit bildet die
Grundlage einer sehr genauen und vergleichbaren
Analyse mehrerer flissiger Proben hinsichtlich ihrer
chemischen Zusammensetzung. Weiterhin ermdg-
licht die erfindungsgeméfie Verwendung des poro-
sen Probenaufnahmekérpers, dass die Volumenab-
grenzung ohne mechanische Prazisionsteile, welche
haufige Bewegungen erfordern, erfolgen kann. Wei-
terhin sind keine Spulgange zur Reinigung des Pro-
benaufnahmekérpers erforderlich, um Kontaminatio-
nen des Probenaufnahmekorpers zu vermeiden. So-
mit entfallen hohe Herstellungskosten und Betriebs-
kosten bei gleichzeitiger exakter und reproduzierba-
rer Volumenabgrenzung.

[0013] Gemal einer vorteilhaften Weiterbildung der
erfindungsgemafien Vorrichtung ist eine Probenent-
fernungseinheit zur Entfernung der flissigen Probe
aus dem Probenaufnahmekoérper vorgesehen. Die
Probenentfernungseinheit umfasst zumindest eine
Vakuumerzeugungseinheit und/oder zumindest eine
Einheit zur Einstellung einer definierten Temperatur
innerhalb der Probenentfernungseinheit, so dass die
flissige Probe sehr einfach wieder aus dem Proben-
aufnahmekorper entfernbar und anschlieflend hin-
sichtlich ihrer chemischen Zusammensetzung analy-
sierbar ist.
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[0014] Alternativ oder zusatzlich umfasst die Pro-
benentfernungseinheit eine Uberdruckerzeugungs-
einheit, mittels welcher ein Uberdruck von Gas und/
oder einer Verdrangerflissigkeit innerhalb der Pro-
benentfernungseinheit erzeugbar ist, so dass die flis-
sige Probe sehr einfach wieder aus dem Probenauf-
nahmekoérper entfernbar und anschliefiend hinsicht-
lich ihrer chemischen Zusammensetzung analysier-
bar ist.

[0015] Ferner ist in einer Ausgestaltung der erfin-
dungsgemalen Vorrichtung eine Aufschlusseinheit
zu einer katalytischen Reaktion der flissigen Pro-
be vorgesehen, mittels welcher zur Analyse der
flissigen Probe Bestandteile aus dieser austreibbar
sind. Die katalytische Reaktion erfolgt insbesondere
als katalytische Verbrennung, wobei hierzu die Auf-
schlusseinheit eine Verbrennungsapparatur ist.

[0016] Um eine besonders einfach mit geringem Auf-
wand und einer geringen Anzahl an zuvor durch-
zufthrenden Verfahrensschritten durchfihrbare ka-
talytische Reaktion zu realisieren, ist der Proben-
aufnahmekérper in zweckmaRiger Weise der Auf-
schlusseinheit zufiihrbar und aus einem in der kataly-
tischen Reaktion der flissigen Probe katalytisch wir-
kenden Material gebildet. Somit ist es nicht erforder-
lich, dass die fliissige Probe vor der katalytischen Re-
aktion aus dem Probenaufnahmekdorper entfernt wer-
den muss. Gleichzeitig wird durch die Mehrfachfunk-
tion des Probenaufnahmekdrpers, insbesondere der
Funktion zur Volumenabgrenzung, dem anschlielRen-
den Transport in die Aufschlusseinheit und der Wir-
kung als Katalysator, eine Beschleunigung der Ana-
lyse der flussigen Probe bei geringem Material und
Kostenaufwand ermoglicht.

[0017] Um weiterhin eine chemische Zusammenset-
zung der flissigen Probe und/oder zumindest eines
aus der katalytischen Reaktion der flissigen Probe
resultierenden Reaktionsproduktes zu ermitteln und
zu analysieren, ist eine Analyseeinheit zur Analy-
se der chemischen Zusammensetzung der flissigen
Probe und/oder des Reaktionsproduktes der katalyti-
schen Reaktion vorgesehen.

[0018] Bei der Verwendung der Vorrichtung wird ein
Probenaufnahmekérper, welcher ein definiertes Ge-
samtvolumen und eine definierte Porositat aufweist,
in Kontakt mit einer Flissigkeit gebracht, wobei in
den Probenaufnahmekdérper ein dem Gesamtvolu-
men entsprechendes definiertes Volumen der Flis-
sigkeit als flissige Probe aufgenommen wird.

[0019] Anschliellend wird der Probenaufnahmekér-
per vorzugsweise einer Probenentfernungseinheit
zugefihrt, wobei mittels der Probenentfernungsein-
heit unter Erzeugung eines Vakuums oder eines
Uberdrucks von Gas und/oder einer Verdrangerfliis-
sigkeit und/oder in einem thermischen Verfahren die
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flissige Probe aus dem Probenaufnahmekdrper ent-
fernt wird. Eine derartige Vorgehensweise ermdg-
licht eine vollstdndige Entfernung der fllissigen Pro-
be aus dem Probenaufnahmekérper, so dass das
vom Probenaufnahmekdrper aufgenommene Volu-
men der Flissigkeit nach der Entfernung zur Analyse
der flissigen Probe zur Verfigung steht. Somit wird
eine Reproduzierbarkeit des Verfahrens bei der Ana-
lyse mehrerer flissiger Proben weiter verbessert.

[0020] Vorteilhaftist es, den Probenaufnahmekdrper
einer Aufschlusseinheit zuzufiihren, wobei innerhalb
der Aufschlusseinheit eine katalytische Reaktion der
flissigen Probe durchgefihrt wird, wobei ein Materi-
al, aus welchem der Probenaufnahmekérper gebildet
ist, als Katalysator fur die katalytische Reaktion ver-
wendet wird. Daraus resultiert der Vorteil, dass die
katalytische Reaktion besonders einfach und mit ge-
ringem Aufwand sowie einer geringen Anzahl an zu-
vor durchgefihrten Verfahrensschritten zu realisier-
bar ist.

[0021] Zur Ermittlung und Analyse einer chemischen
Zusammensetzung der Flussigkeit bzw. der flissi-
gen Probe wird vorzugsweise mittels zumindest ei-
ner Analyseeinheit eine chemische Zusammenset-
zung der flissigen Probe und/oder zumindest eines
aus einer katalytischen Reaktion der flissigen Probe
resultierenden Reaktionsproduktes ermittelt.

[0022] Ausflhrungsbeispiele der Erfindung werden
im Folgenden anhand von Zeichnungen néher erldu-
tert.

[0023] Darin zeigen:

[0024] Fig. 1 schematisch ein erstes Ausfiihrungs-
beispiel einer erfindungsgemafen Vorrichtung, und

[0025] Fig. 2 schematisch ein zweites Ausfiihrungs-
beispiel der erfindungsgemafen Vorrichtung.

[0026] Einander entsprechende Teile sind in allen Fi-
guren mit den gleichen Bezugszeichen versehen.

[0027] In Fig. 1 ist ein erstes Ausfihrungsbeispiel ei-
ner erfindungsgemafen Vorrichtung 1 zur Analyse ei-
ner fliissigen Probe P dargestellt.

[0028] Die Vorrichtung 1 umfasst einen Behélter 2,
in welchem sich eine Flussigkeit F befindet, deren
chemische Zusammensetzung ermittelt und analy-
siert werden soll.

[0029] Die Vorrichtung 1 umfasst weiterhin einen
Probenaufnahmekérper 3, mittels welchem ein defi-
niertes Volumen der Flissigkeit F als fllissige Probe
P aus dem Behalter 2 enthommen wird.
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[0030] Der Probenaufnahmekdrper 3 ist aus einem
porésen Material gebildet, welches ein definiertes
prozentuales Porositatsvolumen bzw. einen definier-
ten Porositatsfaktor PorF aufweist. Das heil’t, der
Probenaufnahmekérper 3 weist ein Gesamtvolumen
zur Aufnahme der Flissigkeit F auf, welches einem
Porenvolumen innerhalb des Probenaufnahmekér-
pers 3 entspricht. Der Porositatsfaktor PorF ergibt
sich dabei aus einem Verhéltnis zwischen dem Po-
renvolumen und einem Volumen V., des gesamten
Probenaufnahmekérpers 3.

[0031] Zur Aufnahme der Flissigkeit F wird der Pro-
benaufnahmekdrper 3 in den Behalter 2 eingebracht
und somit in Kontakt mit der Flissigkeit F gebracht.
Dabei wird ein definiertes Volumen Vp der Flissig-
keit F, welches dem Gesamtvolumen entspricht, auf-
grund von Kapillarkraften, hervorgerufen durch die
Poren innerhalb des Probenaufnahmekdrpers 3, in
diesen aufgenommen. Das von dem Probenaufnah-
mekorper 3 aufgenommene definierte Volumen Vp
der FlUssigkeit F bildet dabei die flissige Probe P.

[0032] Das definierte Volumen Vp bzw. Probenvo-
lumen ergibt sich gemal folgender Gleichung aus
dem Produkt des Porositatsfaktors PorF und des Vo-
lumens V., des gesamten Probenaufnahmekorpers
3:

(]

[0033] Nach der Aufnahme der Flissigkeit F mit
dem definierten Volumen V;p als flissige Probe P
in den Probenaufnahmekérper 3 wird dieser aus
dem Behalter 2 entnommen und einer Probenent-
fernungseinheit 4 zugefiihrt. Die Probenentfernungs-
einheit 4 umfasst eine Vakuumerzeugungseinheit 5,
mittels welcher ein weitestgehend leerer Raum, mit
Ausnahme des Probenaufnahmekorpers 3, innerhalb
der Probenentfernungseinheit 4 erzeugbar ist. Dabei
herrscht innerhalb der Probenentfernungseinheit 4
ein deutlich geringerer als der atmospharische Druck.
Aufgrund des geringeren Drucks wird die fllssige
Probe P vollstandig aus dem Probenaufnahmekorper
3 entfernt und in nicht ndher dargestellter Weise in
einer Auffangeinheit aufgefangen.

Vp = Vgee POIF.

[0034] Alternativ oder zusatzlich zu der Vakuumer-
zeugungseinheit 5 umfasst die Probenentfernungs-
einheit 4 in nicht dargestellter Weise eine Uber-
druckerzeugungseinheit, mittels welcher ein Uber-
druck von Gas und/oder einer Verdrangerflissigkeit
innerhalb der Probenentfernungseinheit 4 erzeugbar
ist. Aufgrund des Uberdrucks wird die fliissige Probe
P vollstandig aus dem Probenaufnahmekoérper 3 ent-
fernt und in nicht ndher dargestellter Weise in einer
Auffangeinheit aufgefangen.

[0035] In dieser Auffangeinheit befindet sich die flis-
sige Probe P mit dem definierten Volumen Vp. Nach

4/8

2012.07.19

dieser Volumenabgrenzung wird die fliissige Probe
P weiteren nicht nadher dargestellten weiteren Vor-
richtungseinheiten zugefihrt, mittels welchen wei-
tere Verfahrensschritte zur Ermittlung und Analyse
der chemischen Zusammensetzung der Flussigkeit
F durchgefiihrt werden. Insbesondere umfassen die
weiteren Vorrichtungseinheiten eine Analyseeinheit
zur Analyse der chemischen Zusammensetzung der
flissigen Probe P.

[0036] Alternativ oder zusatzlich zu der Vakuumer-
zeugungseinheit 5 umfasst die Probenentfernungs-
einheit 4 in nicht dargestellter Weise eine Einheit zur
Einstellung einer definierten Temperatur innerhalb
der Probenentfernungseinheit 4, so dass die fllissige
Probe P zusatzlich oder alternativ mittels eines ther-
mischen Verfahrens aus dem Probenaufnahmekér-
per 3 entfernbar ist.

[0037] Fig. 2 zeigt ein zweites Ausfihrungsbeispiel
der erfindungsgemalen Vorrichtung 1.

[0038] Im Unterschied zu dem in Fig. 1 dargestell-
ten ersten Ausfiihrungsbeispiel wird die fliissige Pro-
be P nach der Aufnahme der Flussigkeit F mit dem
definierten Volumen Vp aus dem Behélter 2 in dem
Probenaufnahmekérper 3 zusammen mit dem Pro-
benaufnahmekérper 3 einer Aufschlusseinheit 6 zu-
geflhrt.

[0039] Die Aufschlusseinheit 6 ist eine Verbren-
nungsapparatur und umfasst einen Verbrennungs-
ofen. Innerhalb der Aufschlusseinheit 6 erfolgt zur
Bestimmung der chemischen Zusammensetzung der
flissigen Probe P eine katalytische Verbrennung der
flissigen Probe P, wobei bei dieser katalytischen Ver-
brennung Bestandteile der fliissigen Probe P als Re-
aktionsprodukte der katalytischen Reaktion aus der
flissigen Probe P austreibbar sind. Dabei ist der Pro-
benaufnahmekoérper 3 aus einem Material gebildet,
welches den chemischen Katalysator fiir die durch-
geflhrte katalytische Verbrennung bildet. Somit ist es
moglich, dass die flissige Probe P zusammen mit
dem Probenaufnahmekérper 3 in die Aufschlussein-
heit 6 transportierbar ist, ohne dass zuvor eine Entfer-
nung der flissigen Probe P aus dem Probenaufnah-
mekorper 3 erforderlich ist. Weiterhin liegt der Pro-
benaufnahmekoérper 3 nach Durchflihrung der kataly-
tischen Verbrennung unverandert vor und kann wie-
derverwendet werden.

[0040] Die aus der flissigen Probe P ausgetriebe-
nen Bestandteile werden anschlieRend vorzugswei-
se einer Analyseeinheit zugefihrt.
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Bezugszeichenliste

Vorrichtung

Behalter
Probenaufnahmekérper
Probenentfernungseinheit
Vakuumerzeugungseinheit
Aufschlusseinheit
Flussigkeit

Probe
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Schutzanspriiche

1. Vorrichtung (1) zur Analyse einer fllissigen Pro-
be (P), mit einem in eine Flissigkeit (F) einflhrbaren
Probenaufnahmekdérper (3), der ein definiertes Ge-
samtvolumen und eine definierte Porositat aufweist,
wobei der Probenaufnahmekérper (3) bei Kontakt mit
der Flussigkeit (F) zur Aufnahme eines dem Gesamt-
volumen entsprechenden definierten Volumens der
Flussigkeit (F) vorgesehen ist, wobei das definierte
Volumen der Flissigkeit (F) die flissige Probe (P)
bildet, und dass eine Probenentfernungseinheit (4)
zur Entfernung der flissigen Probe (P) aus dem Pro-
benaufnahmekérper (3) vorgesehen ist, welcher eine
Einheit zur Einstellung einer definierten Temperatur
innerhalb der Probenentfernungseinheit (4) umfasst
und dass der Probenaufnahmekérper (3) aus einem
in der katalytischen Reaktion der flissigen Probe (P)
katalytisch wirkenden Material gebildet ist.

2. Vorrichtung (1) nach Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass zumindest eine Analyseeinheit
zur Analyse einer chemischen Zusammensetzung
der flissigen Probe (P) vorgesehen ist.

3. Vorrichtung (1) nach Anspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass mit der Analyseeinheit eine che-
mische Zusammensetzung der flissigen Probe (P)
und/oder zumindest eines aus einer katalytischen
Reaktion der flissigen Probe (P) resultierenden Re-
aktionsproduktes ermittelt wird.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhéangende Zeichnungen

|_L

FIG 1

FIG 2
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