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(54) Vorrichtung zur totvolumenfreien Entnahme von Gasproben aus Hochdruckbehaltern

(57) Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur totvolumenfreien Entnahme von Gasproben aus Hochdruckbehltern.
Ziel der Erfindung ist, bei der Untersuchung von Gasreaktionen unter Druck im Labor eine totvolumenfreie Entnahme
" von Gasproben aus Hochdruckbehitern mit geringem Aufwand zu sichern. Daraus leitet sich die Aufgabe ab, eine
konstruktive Ldsung fiir eine Vorrichtung zur totvolumenfreien Entnahme von Gasproben aus Hochdruckbehaltern fiir
. den Einsatz im Labor vorzuschlagen. ErfindungsgeméR besteht die Vorrichtung aus einem Einschraubstutzen, in dem
ein Drosselkegel eingesetzt ist, der mittels einer Schraubkappe gasdicht am Einschraubstutzen anliegt. Ein
VerschluBkegel Uber Rundringe gegen die zylindrische Innenwand der Schraubkappe abgedicht'et und axial durch die
- Schraubkappe gefiihrt ist. Durch eine Ventilkappe wird der Vnetilkege! gasdicht an einen Drosselkegel angedriickt.
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Patentanspruch:

Vorrichtung zur totvolumenfreien Entnahme von Gasproben aus Hochdruckbehditern zur analytischen Untersuchung einzelrer
Proben beziiglich ihres Gehaltes reaktionsfahiger Komponenten, dadurch gekennzeichnet, da in einem Einschraubstutzen (1)
ein Drosselkegel (2) eingesetzt ist, der durch eine Schraubkappe (3) gasdicht am Einschraubstutzen (1) anliegt, daB ein
VerschluBkegel (4), der Giber Rundringe (6) gegen die zylindrische Innenwand der Schraubkappe (3) abgedichtet ist, axial gefihrt
ist und daR durch eine-Ventilkappe (5) der VerschluRkege! (4) so am Drosselkegel (2) anliegt, daf} der VerschiuR gasdicht ist.

Hierzu 1 Seite Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfmdung betrifft eine Vorrichtung zur totvolumenfreien Entnahme von Gasproben aus Hochdruckbehaltern flir labormaRige
Untersuchungen. . .

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Die labormaRige Untersuchung des Verlaufes von Gasreaktionen unter Druck wird aus Griinden der Aufwandsminimierung in
méglichst kleinen DruckgefaRen durchgefiihrt. Geschwindigkeit und Gleichgewichtslage der untersuchten Heaktionen sowie
"Méglichkeiten und Umfang des Ablaufs von Parallel- und Folgereaktionen sind druckabhéangig. Zur Ermittlung der

Konzentrationsentwicklung einer bzw. mehrerer Reaktionskomponenten als Funktion der Reaktionszeit (Ermittlung von

Gleichgewichtskonstanten chemischer Reaktionen, Aufkl4drung von Reaktionsmechanismen, Untersuchung katalytischer

Effekte) ist die analytische Untersuchung einzelner Proben (z.B. m:ttels Gaschromatographie) notwendig. Die Entnahme solcher

Gasproben muf3 zwei Bedingungen genigen:

1. Der durch die Probenahme bedingte Druckabfall im Autoklav darf maximal in der Gréf3enordnung der Genauigkeit der
verwendeten Druckmefeinrichtung liegen.

2. ‘Das entnommene Gasvolumen muf bezliglich seiner Zusammensetzung fir den gesamten Inhalt des DruckgefaBes
représentativ sein. Aus diesen zwei Bedingungen folgt, daf das Volumen der einzelnen Probe sehr klein gegeniiber dem
Gesamtvolumen und sehr grof3 gegeniiber dem Totvolumen der Probenahmeeinrichtung sein mug.

Weiterhin folgt aus 2., daR physikalische und/oder chemische Reaktionen von Komponenten des zu untersuchenden Gases mit

dem Material der Probenahmevorrichtung weitestgehend ausgeschlossen werden missen. Letzteres gilt insbesondere im

Spurenbereich. Handelsiibliche Absperrorgane fiir Laborautoklaven (z.B. in der Hydraulik (ibliche Kegelventile} m{issen mit

einer Einrichtung zur Druckreduzierung gekoppelt werden, um z.B. direkt Proben fiir gaschromatographische Untersuchungen

entnehmen zu kdnnen, da die Einstellung eines Gasstromes im Bereich weniger ul/min mit solchen Ventilen (iber

Druckdifferenzen von einigen MPa nicht mdglich ist. Die Kombination mit den bekannten Druckminderventilen {federbelastete

Membranventile) bedingt bereits ein erhebliches Totvolumen. Hinzu kommt, daf} die Spindeln der 0.g. Kegelventile gegen die

Atmosphdére durch Stopfbuchsen abgedichtet sind, deren Packungen Ad- und Absorptionsprozesse fordern und damit

besonders im Bereich geringer Konzentrationen erhebliche MeRBwertverfalschungen hervorrufen konnen Ebenfalls hohe

Adsorptlonskapazntat besitzen die Membranen der Druckminderventile.

Ziel der Erfindung . \

Das Ziel der Erﬁnduhg ist, bei der Untersuchung von Gasreaktionen unter Druck im Labor eine totvolumenfreie Entnahme von
_ Gasproben aus Hochdruckbehaltern mit méglichst geringem Aufwand zu sichern.

’

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Erfindung besteht darin, eine konstruktive Losung fiir eine Vorrichtung zur totvolumentreien Entnahme von
Gasproben aus Hochdruckbehaltern fur den Einsatz im Labor vorzuschlagen, um den Gehalt an reaktionsféhigen Komponenten
bestimmen zu kénnen.
ErfindungsgeméaB wird die Aufgabe dadurch geldst, daR die Vorrichtung : aus einem Einschraubstutzen besteht, in den ein aus
Polytetrafluorathylen (PTFE) gefertigter Drosselkegel eingesetzt wird. Dieser Drosselkegel wird durch die Schraubkappe gasdicht
" an den Einschraubstutzen gepreRt. Die Schraubkappe (ibernimmt gleichzeitig die axiale Fithrung des aus PTFE gefertigten
VerschluRkegels, der mittels Rundringen gegen die zylindrische Innenwand der Schraubkappe abgedichtet ist. Durch die
Ventilkappe wird der VerschiuRkegei gegen den Drossetkegel gedriickt und so der drucksichere Verschiuf3 des Autoklaven
realisiert.
Die Dimensionierung der Drosselkegelbohrung garantiert, da@ selbst bei versehentlichem und vollstandlgem Lésen der
Ventilkappe keine Gefdhrdung auftritt (axiale Bohrung ca. 1mm, Drosselbohrung senkrecht dazu — 0,5mm).
Die Probenahme erfolgt durch gasdichtes Aufsetzen einer Mikroliterspritze auf die Gasaustrittsbohrung des VerschluRkegels
und geringfiigige Linksdrehung (weniger als 1 Umdrehung) der Ventilkappe. Der Gasdruck im Autoklav bewegt den Kolben der
Spritze gegen sein Gewicht und die Reibung nach oben und die Spritze wird gefiiilt. Rechtsdrehung der Ventilkappe beendet die
Probeentnahme. Durch Verwendung eines Feingewindes (Steigung — 1mm) flir die Verbindung zwischen Schraub- und
Ventilkappe 148t sich die Ausstromgeschwindigkeit gut steuern. Die Méglichkeit der Steuerung |48t sich weiter verbessern,
wenn an den Einschraubstutzen zur weiteren Druckdrosselung ein kapillarer Ringspalt angesetzt wird (Kombination Rohr-
Vollstab mit Durchmesserdifferenz <0,1 mm) Diese Kombination ermdglicht auRerdem eine auf wenige ml exakt ortsdefinierte
Probenahme. .
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Ausfiihrungsbeispiel -

In einem Laborautoklav von 500 ml geometrischen Volumen soll die Geschwindigkeit des Umsatzes von Kohlenmonoxid mit
Kaliumkarbonat untersucht werden, das sich auf der Oberflache von Aktivkohle befindet. Der Autoklav wird mit der Kohle gefillt
und mit CO-haltigem Gas bis zu einem Druck von 5 MPa bespannt. Die Temperatur betrigt 60°C. In regelmaRigen Zeitabstanden
ist der CO-Gehalt gaschromatographisch zu bestimmen. Der durch die erfindungsgeméRe Probenahme fir die ‘

- gaschromatographischen Untersuchungen bedingte, summarische Druckabfall betrégt fiir 10 Probenahmen weniger als
0,01MPa. Damit ist der isobare Charakter der Versuchsdurchfiihrung gesichert.
Die Probenahme erfolgt exakt aus der Mitte des mit Aktivkohle gefiillten Autoklaven. Dies wird dadurch gesichert, daf? die -
Verbindung zwischen Einschraubstutzen 1 und Autoklavenmitte durch eine Kapillare von ca. 0,9mm Innendurchmesser
hergestellt wurde, der durch Einfithrung eines Drahtes von ca. 0,85 mm Durchmesser auf einen kapillaren Ringspalt reduziert
worden ist. -
Im Ruhezustand ist der gasdichte Verschlu des Druckbehéiters durch das mittels der Ventilkappe 5 erfolgende Anpressen des
VerschiuBkegels 4 an den Drosselkegel 2 realisiert. Die Abdichtung des Drosselkegels 2 gegen den Einschraubstutzen 1 erfolgt
durch die Schraubkappe 3. Zur Probenahme wird eine Mikroliterspritze gasdicht auf die Bohrung des VerschluRBkegels 4
aufgesetzt. Durch geringfiigiges Linksdrehen der Ventilkappe 5 bildet sich ein kapillarer Spalt zwischen Drosseikegel 2 und
VerschluBkegel 4, durch den das zu untersuchende Gas austritt und die Mikroliterspritze fillt. Das Ausstrémen in die )
Raumatmosphare wird durch die Rundring-Dichtungen 6 verhindert. Kurz vor dem vollsténdigen Fillen der Mikroliterspritze
wird durch Rechtsdrehen der Ventilkappe der gasdichte VerschluR des Druckbehélters durch Anpressen des VerschiuRRkegels 4
an den Drosselkegel 2 wiederhergestellt. : L
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