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(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betriftt eine Feststoff-Dosiereinrichtung fiir feinteilige Feststofte, umfassend
Entnahmemittel zum Entnehmen einer Probe aus einem Probengefiiss sowie Dosiermittel zum Einbringen einer vorgegebenen
Menge an feinteiligem Feststoft in ein Testgeféss, wobei mit der Feststoff-Dosiereinrichtung eine Dosiergenauigkeit von mindes-
tens 0,1 g erreicht wird und Charakteristika der dosierten Menge im Wesentlichen denen der Probe im Probengetéss entsprechen.
Daneben betriftt die Erfindung einen Analyseautomat zur Bestimmung von Eigenschatten feinteiliger Feststoffe umfassend ein
Depot fiir Probengeféisse und Testgefdsse, Analyseeinrichtungen zur Analyse von Proben, Manipulatoren zur Bewegung und Posi-
tionierung von Probengefdssen, Feststoff-Dosiereinrichtungen und Dosiereinrichtungen fiir Fliissigkeiten. Weiterhin betritft die
Erfindung ein Verfahren zur automatischen Analyse von feinteiligen Feststoffen.
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Automatische Analyse von feinteiligen Feststoffen

Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft eine Feststoff-Dosiereinrichtung fur feinteilige Fest-
stoffe, umfassend Entnahmemittel zum Entnehmen einer Probe aus einem Probenge-
fal sowie Dosiermittel zum Einbringen einer vorgegebenen Menge an feinteiligem
Feststoff in ein Testgefall. Daneben betrifft die Erfindung einen Analyseautomat zur
Bestimmung von Eigenschaften feinteiliger Feststoffe umfassend ein Depot flr Pro-
bengefalie und Testgefalle, Analyseeinrichtungen zur Analyse von Proben, Manipula-
toren zur Bewegung und Positionierung von Probengefallen, Feststoff-Dosier-
einrichtungen und Dosiereinrichtungen fur Flussigkeiten. Weiterhin betrifft die Erfin-
dung ein Verfahren zur automatischen Analyse von feinteiligen Feststoffen.

Etliche Produkte der chemischen Verfahrenstechnik liegen als Feststoffe oder Pulver
vor. lhre Wirkeigenschaften hangen oftmals von physikalischen Eigenschaften wie der
Partikelgréfie oder der Korngréflenverteilung ab. Um eine gleichbleibende Qualitat
sicherzustellen werden die Feststoffe oder Pulver in regelmaRigen Abstanden unter-
sucht. Haufig kommen dabei auf das jeweilige Produkt zugeschnittene Analyseverfah-
ren zum Einsatz, die standardisiert durchgeflhrt werden. Der Begriff der Analytik ist im
Folgenden dahingehend zu verstehen, dass sie zum Ziel hat, reprasentative und ver-
gleichbare Aussagen Uber Eigenschaften von Feststoffproben zu treffen.

Nachfolgend wird zwischen Pulvern und Feststoffen in Form von rieselféahigen Schutt-
gUtern nicht unterschieden, sondern beide mit dem Begriff ,feinteilige Feststoffe” be-
zeichnet. Die PartikelgrofRen liegen dabei in einem Bereich von 1 bis 1500 Mikrometern

(um).

Ein Beispiel fUr derartige Produkte sind wasserabsorbierende Polymere, die auch als
Superabsorber bezeichnet werden. Sie bestehen aus hydrophilen Polymeren, die so
stark vernetzt sind, dass sie nicht mehr I3slich sind. Ihre Herstellung wird beispielswei-
se in der Monographie ,Modern Superabsorbent Polymer Technology®, F.L. Buchholz
und A.T. Graham, Wiley-VCH, 1998, Seiten 71 bis 103, und in Ullmann’s Encyclopedia
of Industrial Chemistry, 6. Auflage, Band 35, Seiten 73 bis 93, beschrieben. Durch
Siebanalyse lassen sich typische Korngrélenverteilungen ermitteln. Dabei liegen
90%, 95% oder 98% der Partikel jeweils im Bereich 150 bis 850 um vor.

Bislang werden die erforderlichen Analysen Uberwiegend manuell durchgefihrt, was
mit einem erheblichen Arbeits- und Zeitaufwand verbunden ist. Aus anderen Gebieten,
beispielsweise der Pharma-Industrie, ist bekannt, standardisierte Analysen mit Hilfe
von automatischen Systemen durchzuflihren.
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So wird in WO 93/15407 ein universeller Laborroboter beschrieben, insbesondere flr
den Einsatz im medizinischen Bereich. Proben von Substanzen werden in Gefalten in
einem Lager bereitgestellt. Gemal einer festgelegten Schrittfolge transportiert der Ro-
boter die GefalRe aus dem Lager zu unterschiedlichen Analysestationen. Dort werden
die Proben automatisch untersucht und anschlielRend von dem Roboter wieder in das
Lager zurtickbefordert.

WO 97/47974 offenbart einen Laborroboter zur Analyse von fllssigen, festen oder pul-
verformigen Proben. Das Labor ist unterteilt in eine sogenannte Roboterzone und eine
Bedienerzone, die durch eine Wand voneinander getrennt sind. Mit Hilfe von Trans-
portbandern werden zu analysierende Proben zwischen den Zonen ausgetauscht. In
der Roboterzone sind unterschiedliche Analysestationen aufgebaut, in denen die Pro-
ben automatisch untersucht werden kdnnen. Ein mindestens flnfachsiger Roboter ist
auf einer Langsschiene bewegbar, sodass er Proben zwischen verschiedenen Trans-
portbandern und den Analysestationen transportieren kann.

Neben der Automatisierung von kompletten Analyseverfahren sind auch Losungen fur
Teilprobleme bekannt. Die JP 10077121 beschreibt die Dosierung von feinteiligen
Feststoffen in geringen Mengen (1 bis 5 mg), vornehmlich zum Einsatz in der Arznei-
mittelentwicklung. Dabei wird die jeweilige Probeflasche von einem Roboter erfasst,
der Deckel entfernt und die Flasche mit der Offnung nach unten gedreht auf die Do-
siereinrichtung gesetzt. Durch Drehen einer Blrste wird die erforderliche Menge an
Feststoff aus der Probeflasche entnommen und in das Testgefal gerieselt.

Der im Folgenden beschriebenen Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, eine Vorrich-
tung und ein Verfahren bereitzustellen zur automatisierten Analyse von feinteiligen
Feststoffen, wobei sichergestellt werden sollte, dass hinsichtlich der Produkteigen-
schaften reprasentative und vergleichbare Aussagen getroffen werden konnen. In die-
sem Zusammenhang stellte sich als weitere Aufgabe, eine Dosiereinrichtung fur feintei-
lige Feststoffe zum Einsatz in genannter Vorrichtung zu entwickeln.

Zur Lésung dieser Aufgabe wird eine Feststoff-Dosiereinrichtung nach Anspruch 1, ein
Analyseautomat nach Anspruch 6 sowie ein Verfahren nach Anspruch 8 oder 9 vorge-
schlagen. Spezielle Auspragungen der erfindungsgemafien Losung sind in den jeweils
abhangigen Ansprlichen ausgefihrt.

Erfindungsgemal umfasst die Feststoff-Dosiereinrichtung Entnahmemittel zum Ent-
nehmen einer Probe aus einem Probengefald und Dosiermittel zum Einbringen einer
vorgegebenen Menge an feinteiligem Feststoff in ein Testgefal.

Um feinteilige Feststoffe im Hinblick auf ihre charakteristischen Eigenschaften zu un-
tersuchen, werden Ublicherweise Proben genommen, beispielsweise aus dem Produk-
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tionsprozess oder der verkaufsfertigen Ware. Die Probe sollte eine gewisse Mindest-
menge aufweisen, um statistische Schwankungen in den PartikelgréRen und ihrer Ver-
teilung zu minimieren. Bei einer Partikelgrofle von 150 bis 850 ym hat sich eine Pro-
bemenge von 1000 cm? als glinstig erwiesen.

Probengefalte, in denen die Probe zur Analyse bereitgestellt wird, kbnnen unterschied-
lich ausgestaltet sein. Neben geraden, rohrférmigen Gefalien sind auch flaschenférmi-
ge GefiRe verbreitet, bei denen sich der Durchmesser zur Offnung hin verengt. Der
Querschnitt kann dabei verschiedene Formen aufweisen wie Kreise, Ovale, Rechtecke,
Sechsecke, beispielsweise auch mit abgerundeten Ecken. Die Probengefalie kdnnen
auch verschlielbar sein, z.B. durch Dreh-, Kipp- oder SchnappverschlUsse. Ver-
schlielRbare Probengefalie werden bevorzugt verwendet, wenn die zu untersuchenden
feinteiligen Feststoffe ihre Eigenschaften durch Kontakt mit der sie umgebenden Atmo-
sphéare andern kdnnen, beispielsweise aufgrund des Sauerstoffgehaltes oder der
Feuchtigkeit in der Luft.

Haufig handelt es sich bei der Probe um eine Mischung aus vielen Partikeln mit unter-
schiedlichen Eigenschaften wie GroRe und Form. Die interessierenden Gemischeigen-
schaften sind wiederum abhangig von den Partikeleigenschaften und somit von der
Zusammensetzung des Gemisches. Es ist daher zweckmaRig, fur eine moglichst
gleichférmige Durchmischung der Probe im Probengefal zu sorgen und nachteiligen
Effekten wie Segregation entgegenzuwirken. Dies kann manuell oder automatisiert
erfolgen, beispielsweise durch Schitteln oder Drehen der Probengefalle oder auch
durch RUhren in dem Probengefal}.

Zur Durchflhrung der einzelnen Analysen werden Teilmengen der Probe in Testgefa-
Ren bendtigt. Grolke, Form und Beschaffenheit der Testgefalle hangen dabei von der
Methode und den konkreten Apparaten der jeweils durchzufihrenden Analyse ab. Ge-
eignete Testgefalle konnen z.B. Becherglaser, Schalen oder Messzellen sein, die aus
Glas, Kunststoff, Metall oder anderen Materialien gefertigt sein kdnnen. Die jeweils
bendtigten Mengen an feinteiligen Feststoffen in den Testgefallen variieren in Abhan-
gigkeit der zu analysierenden Substanzen sowie der Analysemethoden. Flr wasserab-
sorbierende Polymere beispielsweise liegen die bendtigten Mengen in den Testgefa-
Ren in einem Bereich von 0,2 bis 2,0 g.

Erfindungsgemaf werden mit Hilfe von Entnahmemittel reprasentative Teilmengen der
Probe von feinteiligen Feststoffen aus den Probengefallen entnommen. Reprasentativ
bedeutet in diesem Zusammenhang, dass Charakteristika der Probe im Probengefaly
wie die KorngroRenverteilung sich auch in der entnommenen Teilmenge wiederfinden.
Geeignete Entnahmemittel sind beispielsweise Greifer, die in gedffnetem Zustand in
die Probe eintauchen, sich dort schlielen und im geschlossenen Zustand eine Teil-
menge der Probe aus dem Probengefall entnehmen. Eine bevorzugte Ausflihrungs-
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form bildet eine Hohllanze, wie sie nachfolgend anhand der Zeichnungen exemplarisch
erlautert wird. Vorteilhaft wirkt es sich aus, wenn ein Entnahmemittel ein méglichst ge-
ringes Volumen im Probengefal verdrangt oder nur geringen Druck auf die Feststoff-
partikel ausibt, um Ungleichverteilung, Stauchung oder Schadigung der Feststoffparti-
kel weitestgehend zu vermeiden. Dieser Effekt kann beispielsweise erzielt werden
durch eine kleine Querschnittsflache oder eine Formgebung des Entnahmemittels, bei
der sich der Durchmesser in Richtung des eintauchenden Endes verringert oder eine
Spitze ausbildet.

Um die entnommenen Teilmengen in Testgefale einzubringen werden erfindungsge-
maf Dosiermittel eingesetzt. Dabei kann es sich z.B. um Fdrdereinrichtungen handeln,
bei denen die entnommene Teilmenge Uber einen Trichter auf eine Schnecke aufge-
geben wird. Uber die Drehzahl der Schnecke kann dabei die in ein TestgefaR dosierte
Menge an feinteiligen Feststoffen beeinflusst werden. In einer Variante kann die
Schnecke durch ein Forderband ersetzt werden, dessen Umlaufgeschwindigkeit gere-
gelt werden kann. In einer bevorzugten Ausflhrungsform enthalt das Dosiermittel ein
Dosierrad als wesentliches Element, das anhand nachfolgender Zeichnungen naher
erlautert wird.

Je nach Anforderungen der jeweiligen Analysemethode sind Dosiermittel so auszule-
gen, dass Dosiergenauigkeiten von mindestens 0,1 g, 0,01 g oder 0,001 g gewahrleis-
tet sind. Abhangig von der konkreten Ausfuhrungsform des Dosiermittels bieten sich
dabei unterschiedliche Mdglichkeiten, die Dosiergenauigkeit zu beeinflussen. Bei einer
Forderschnecke beispielsweise kann die Steigung der Schnecke, ihr Durchmesser und
die minimal einzustellende Umdrehungsgeschwindigkeit entsprechend gewahlt wer-
den. Bei Einsatz eines Foérderbandes kann die Dosiergenauigkeit z.B. Uber die Wahl
der Rauhigkeit des Bandes, seiner Breite und Beladungshdhe sowie der Umlaufge-
schwindigkeit beeinflusst werden.

Die zu dosierende Menge an feinteiligen Feststoffen kann auf verschiedene Arten vor-
gegeben und kontrolliert werden. Eine Méglichkeit besteht darin, die Fullhdhe im Test-
gefall vorzugeben und die tatsachlich dosierte Menge durch eine Fillstandsmessung
zu Uberprifen, beispielsweise mittels Lasertechniken oder bildgebender Verfahren. In
einer alternativen Ausflhrungsform wird die Masse des dosierten Feststoffes bestimmt,
beispielsweise dadurch, dass sich das Testgefall wahrend des Dosiervorgangs auf
einer Wéageeinrichtung befindet.

Neben einer hohen Genauigkeit der dosierten Feststoffmenge ist fur einige Analyseme-
thoden auch eine gleichférmige Verteilung der Probe im Testgefall wichtig. Ein erfin-
dungsgemales Dosiermittel sieht daher die Mdglichkeit vor, den dosierten feinteiligen
Feststoff so in ein Testgefall einzubringen, dass sich hinsichtlich der értlichen Vertei-
lung an Feststoffgemisch sowie der Verteilung der Charakteristika der Partikel im Ge-
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5
misch eine Homogenitat einstellt. In einer Ausfihrungsform wird dies dadurch gewahr-
leistet, dass ein RUhrwerkzeug vorgesehen wird, das wahrend des Dosiervorgangs die
in das Testgefald dosierten Feststoffpartikel vermischt und nach Abschluss des Dosier-
vorgangs die Oberflache der dosierten Feststoffmenge glattstreicht. In einer weiteren
Ausfuhrungsform wird das Testgefall wahrend des Dosiervorgangs in einer oder meh-
reren Ebenen bewegt.

Erfindungsgemal wird zur Bestimmung von Eigenschaften der feinteiligen Feststoffe
ein Analyseautomat eingesetzt, der ein Depot, Analyseeinrichtungen, Manipulatoren,
Feststoff-Dosiereinrichtungen sowie Dosiereinrichtungen fur FlUssigkeiten umfasst.
Bevorzugt handelt es sich bei den Feststoff-Dosiereinrichtungen um erfindungsgemalie
Ausfuhrungsformen.

Das Depot stellt eine Schnittstelle zwischen der automatisierten Analyse der Proben
und dem Bediener des Analyseautomaten dar. Es bietet einerseits dem Bediener die
Moglichkeit, Probengefalie und Testgefalle einzustellen und zu entnehmen. Anderer-
seits kdnnen die entsprechenden Gefalie von einem Manipulator des Automaten aus
dem Depot entnommen und in das Depot eingestellt werden. Weiterhin dient ein Depot
der Aufbewahrung von Probengeféflen und Testgefalien, beispielsweise wenn flr eine
Analysemethode eine Wartezeit zwischen Analysevorbereitung und Auswertung der
Ergebnisse vorgesehen ist.

Der Analyseautomat umfasst eine oder mehrere Analyseeinrichtungen zur Analyse von
Proben feinteiliger Feststoffe. Die konkrete Ausgestaltung der Analyseeinrichtungen ist
dabei von dem jeweiligen Analyseverfahren abhangig. Beispiele konkreter Analyseme-
thoden werden nachfolgend flr wasserabsorbierende Polymere angegeben.

Um Probengefalle und Testgefalie innerhalb des Analyseautomaten von einem Ort zu
einem anderen zu bewegen und zu positionieren, ist mindestens ein programmierbarer
Manipulator vorgesehen. Seine Bauweise und Funktionalitat steht in engem Zusam-
menhang mit der raumlichen Anordnung der weiteren Bestandteile des Analyseauto-
maten. In einer Ausfihrungsform, bei der Depot, Analyseeinrichtungen sowie Dosier-
einrichtungen im Wesentlichen in einer rdumlichen Ebene angeordnet sind, eignet sich
ein Manipulator, der sich in drei rdumliche Richtungen (x, y, z) bewegen lasst. Je nach
Anforderung kann der Manipulator auch zusatzliche Rotationsachsen aufweisen, z.B.
wenn es zur Durchfiihrung einer Dosierung oder Analyse erforderlich ist, ein Gefald zu
drehen.

In einer weiteren Ausfuhrungsform sind Depot einerseits und Dosiereinrichtungen so-
wie Analyseeinrichtungen andererseits in zwei unterschiedlichen raumlichen Ebenen
angeordnet. In diesem Fall kann der Manipulator vorteilhaft zwischen den Ebenen an-
geordnet sein und lasst sich um eine Rotationsachse, in radialer Richtung senkrecht
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zur Achse und parallel zur Achse bewegen. Auch in dieser Ausfihrungsform kénnen
weitere Rotationsachsen vorgesehen sein, z.B. zur Drehung eines Greifers.

Neben einem Manipulator, der fir den Transport von ProbengefalRen und Testgefallen
sorgt, kdbnnen weitere programmierbare Manipulatoren in dem Analyseautomaten vor-
gesehen sein, beispielsweise um Entnahmemittel und Dosiermittel relativ zueinander
bewegen zu kdnnen. Haufig reicht es aus, wenn ein derartiger Manipulator in einer
raumlichen Richtung bewegbar ist.

Einige Analysemethoden erfordern, dass die feinteiligen Feststoffe mit einer oder meh-
reren FlUssigkeiten in Kontakt gebracht werden. Erfindungsgemaf umfasst der Analy-
seautomat daher eine oder mehrere Dosiereinrichtungen fur FlUssigkeiten. In einer
Ausfuhrungsform wird eine vorgegebene Menge an Flussigkeit in ein Testgefall do-
siert. Dies kann dadurch realisiert werden, dass eine Wageeinrichtung das Gewicht
des Testgefales erfasst und ein Regler auf Basis dieser Information den Zustrom an
Flussigkeit beeinflusst. Als Alternative zur Wagung kann ein Durchflussmessgerat ver-
wendet werden, um die zudosierte Menge zu erfassen. Flr manche Testmethoden
muss ein bestimmter Flllstand in einem Testgefall sichergestellt werden. Eine erfin-
dungsgemalie Ausfihrungsform sieht daflr eine Dosiereinrichtung vor, die auf dem
Prinzip der kommunizierenden Réhren basiert. In einer weitere Ausfihrungsform wird
der Fullstand mittels Sensoren erfasst und die Zudosierung, beispielsweise Uber eine
Schlauchpumpe, entsprechend beeinflusst. Die Dosiereinrichtungen fur Flissigkeiten
kénnen einerseits ortsfest im Analyseautomat angebracht sein. In diesem Fall transpor-
tiert ein Manipulator die zu flllenden Testgefalle zu den Dosiereinrichtungen. Eine Do-
siereinrichtung fur FlUssigkeiten kann andererseits auch in einem Manipulator ange-
bracht sein, beispielsweise im Greifer, sodass eine FlUssigkeitsdosierung an unter-
schiedlichen Orten im Analyseautomat erfolgen kann. Es kdbnnen auch mehrere Do-
siereinrichtungen fur Fllssigkeiten vorhanden sein.

Wie oben bereits erwahnt, ist es fur einige Analysemethoden wichtig, dass die feinteili-
gen Feststoffe in einem Testgefall gleichférmig verteilt sind. Es ist daher vorteilhaft,
wenn die Manipulatoren derart programmiert sind, dass deren Bewegungen nicht ruck-
artig verlaufen und keine zu grof3en Beschleunigungen aufweisen. Die Einstellung ge-
eigneter Parameter kann beispielsweise vorab durch Simulationsrechnungen oder
durch Tests im Betrieb des betreffenden Manipulators erfolgen. Weiterhin hat es sich
als vorteilhaft erwiesen, das Depot flr Probengefalie und Testgefalle schwingungs-
technisch von den Ubrigen Elementen des Analyseautomaten zu entkoppeln, bei-
spielsweise, indem es auf einem separaten Fundament gegriindet ist und keine feste
Verbindung zu Elementen des Analyseautomaten aufweist. Dadurch werden nachteili-
ge Effekte wie die Segregation der Feststoffpartikel in den Gefallen durch Erschitte-
rungen wahrend des Transports oder der Lagerung vermieden oder zumindest gemin-
dert.
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Der Analyseautomat eignet sich besonders, standardisierte Analysen einer Vielzahl
von Proben durchzuflhren. Die Analyseergebnisse werden vorzugsweise in einer Form
zur Verfigung gestellt, dass sie elektronisch weiterverarbeitet werden kénnen. Neben
einer Bedienoberflache kann der Analyseautomat dazu beispielsweise Uber Schnittstel-
len zu einem Labordateninformationssystem (LIMS, Laboratory Information Manage-
ment System) oder einem Betriebsdateninformationssystem (PIMS, Process Informati-
on Management System) verfiigen. In dem LIMS oder PIMS kénnen vom Analyseau-
tomaten ausgegebene Daten zu den jeweiligen Proben archiviert und weiterverarbeitet
werden, z.B. Mengen von dosierten feinteiligen Feststoffen oder Flussigkeiten, FUll-
stande, Zeitspannen, Analyseergebnisse oder Statusinformationen. Der Analyseauto-
mat kann weitere Schnittstellen aufweisen, die es erlauben, ihn an eine Ubergeordnete
Automatisierung anzubinden, beispielsweise an ein Prozessleitsystem (PLS) oder ein
betriebswirtschaftliches Planungswerkzeug (ERP, Enterprise Ressource Planning).

Der erfindungsgemafle Analyseautomat und das erfindungsgemafie Verfahren zur
automatischen Analyse von feinteiligen Feststoffen kdnnen auf unterschiedlichen Ge-
bieten zum Einsatz kommen. Sie finden vorteilhaft Verwendung bei der wiederkehren-
den, routinemalligen Analyse einer Vielzahl von Proben, beispielsweise zur Qualitats-
kontrolle in kontinuierlichen oder diskontinuierlichen Produktionsprozessen.

Anhand der Zeichnungen wird im Folgenden die Erfindung weiter erlautert, wobei die
Zeichnungen als Prinzipdarstellungen zu verstehen sind. Sie stellen keine Beschran-
kung der Erfindung, beispielsweise im Hinblick auf Abmessungen oder Groflenverhalt-
nisse, dar. Es zeigen:

Fig. 1a: Draufsicht einer Anordnung eines erfindungsgemafien Analyseautomaten

Fig. 1b: Ansicht eines Manipulators in einer Anordnung nach Fig. 1a

Fig. 2a: Prinzipskizze einer Hohllanze als erfindungsgemaflie Ausflhrungsform eines
Entnahmemittels in gedffnetem Zustand

Fig. 2b: Detail einer Hohllanze nach Fig. 2a in geschlossenem Zustand

Fig. 2c: Prinzipskizze einer alternativen Ausfuhrungsform eines Entnahmemittels im
Langsschnitt und in perspektivischer Darstellung

Fig. 3: Prinzipskizze einer erfindungsgemalfien Ausfuhrungsform eines Dosiermittels
mit Dosierrad

Liste der verwendeten Bezugszeichen

1 ... Analyseautomat
10 ... Depot
11 ... Probengefal}

12 ... Testgefal
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20 ... Manipulator
21 ... FUhrungsschienen
22 ... Manipulatortrager
23 ... Manipulatorarm
24 ... Greifer
30 ... Dosiereinrichtungen
40 ... Analyseeinrichtungen
310 ... Hohllanze
311 ... Grundkérper
312 ... Hiulse
313 ... Entnahmevolumen
320 ... Dosiermittel
321 ... Dosiermittelgehduse
322 ... Dosiermitteleinlass
323 ... Dosiermittelauslass
324 ... Dosierrad

Fig. 1a zeigt eine mdgliche Anordnung eines erfindungsgemafien Analyseautomaten 1.
Depot 10, Dosiereinrichtungen 30 und Analyseeinrichtungen 40 befinden sich im We-
sentlichen in einer Ebene. Ihnen gegentber ist ein Manipulator 20 angebracht, der
Probengefalte und Testgefalie zwischen den einzelnen Einheiten transportieren kann.
Fig. 1b zeigt schematisch eine Ausfihrungsform eines in drei Achsen bewegbaren Ma-
nipulators 20. Um in x-Richtung bewegbar zu sein, wird ein Manipulatortrager 22 in
FUhrungsschienen 21 gefiihrt, die beispielsweise an einer Wand des Analysenautoma-
ten 1 befestigt sind. Ein Manipulatorarm 23 lasst sich entlang des Manipulatortréagers
22 in y-Richtung verschieben. Manipulatorarm 23 und ein daran befindlicher Greifer 24
realisieren die Bewegung in z-Richtung.

In Fig. 2a ist eine Hohllanze 310 als erfindungsgemale Ausflhrungsform eines Ent-
nahmemittels schematisch dargestellt. Das Entnahmemittel ist in y-Richtung bewegbar
angebracht, um in ein Probengefald 11 eintauchen zu kdnnen. Dies kann dadurch rea-
lisiert werden, dass das Entnahmemittel unter Einfluss der Schwerkraft in das Proben-
gefall 11 fallt und in den Feststoff eintaucht. Das Entnahmemittel kann aber auch aktiv
durch einen Antrieb in das Probengefall 11 eingebracht werden. In dem dargestellten
Beispiel ist das Entnahmemittel als Hohllanze 310 ausgebildet. In einer Ausfihrungs-
form besteht die Hohllanze 310 aus einem Grundkdrper 311 mit im Wesentlichen kreis-
formigem Querschnitt. Im unteren Teil ist der Durchmesser des Grundkorpers 311 der
Hohllanze Uber eine bestimmte Lange geringer als im oberen Teil. Der Abschnitt mit
verringertem Durchmesser wird nach unten dadurch begrenzt, dass am unteren Ende
des Grundkdrpers 311 der Durchmesser wieder mindestens dem oberhalb des zurlick-
genommenen Abschnitts entspricht.
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Der Grundkorper 311 wird von einer Hulse 312 umschlossen, die relativ zum Grund-
korper 311 beweglich angebracht ist. Die Hllse 312 ist derart ausgestaltet, dass sie
Uber den Abschnitt des Grundkoérpers 311 mit verringertem Durchmesser bewegt wer-
den kann. Fig. 2b zeigt den unteren Teil der Hohllanze 310 als Ausschnitt im geschlos-
senen Zustand, in dem die Hilse 312 vollstdndig den Abschnitt mit verringertem
Durchmesser des Grundkdrpers 311 umschliefdt. Der Schlielvorgang kann dabei auf-
grund der Schwerkraft oder auch aktiv durch einen Antrieb erfolgen.

Um feinteilige Feststoffe aus einem Probengefal 11 zu entnehmen, taucht die Hohl-
lanze 310 in gedffnetem Zustand in die Feststoffprobe ein. Es ist auch mdglich, die
Hohllanze in geschlossenem Zustand einzutauchen und sie erst danach zu 6ffnen. Zur
Sicherstellung einer reprasentativen Probenahme haben sich Eintauchtiefen von 40%
bis 80%, bevorzugt 50% bis 70% der Flllhéhe als vorteilhaft erwiesen, jeweils bezogen
auf den Mittelpunkt des Abschnitts mit verringertem Durchmesser des Grundkdrpers
311 und gerechnet von der Oberflache der Feststoffschittung. Betragt die Fullhdhe im
Probengefalt 11 beispielsweise 10 cm, so sollte der Mittelpunkt des zuriickgenomme-
nen Abschnitts 4 bis 8 cm, bevorzugt 5 bis 7 cm unterhalb der Oberflache der Schit-
tung liegen. Selbst wenn sich beispielsweise wahrend des Transport des Probengefa-
Res 11 Inhomogenitaten hinsichtlich der Charakteristika der Probe, z.B. der Korngro-
Renverteilung, ergeben, wird durch das Eintauchen in einen mittleren Bereich der Fest-
stoffschittung eine mdglichst reprasentative Probe gewahrleistet. Ist die Hohllanze 310
in die Feststoffschittung eingetaucht, wird sich der feinteilige Feststoff aufgrund seiner
Rieselfahigkeit um den Grundkorper 311 anordnen. Mittels der Hulse 312 wird an-
schlieflend ein vorgegebenes Entnahmevolumen 313 in der Hohllanze 310 einge-
schlossen. Vorzugsweise wird dieses Entnahmevolumen 313 so gewahlt, dass die ent-
nommene Menge an feinteiligem Feststoff fur sémtliche vorgesehenen Einzelanalysen
ausreicht, um einen weiteren Entnahmeprozess aus demselben Probengefald zu ver-
meiden.

Aus fertigungstechnischer Sicht ist ein im Wesentlichen kreisformiger Querschnitt des
Grundkorpers 311 und der Hulse 312 wie im obigen Beispiel vorteilhaft. Erfindungsge-
malf sind allerdings auch andere Querschnittsformen geeignet wie Ellipse, Rechteck,
Sechseck oder Achteck. Grundkérper 311 und Hulse 312 missen lediglich im ge-
schlossenen Zustand ein geeignetes Entnahmevolumen 313 umschlieRen. Beide Ele-
mente kdnnen aus denselben oder unterschiedlichen Materialien gefertigt sein, bei-
spielsweise aus Metallen wie Aluminium oder Stahl, aber auch aus Kunststoff, Keramik
oder Glas.

In der oben beschriebenen Hohllanze erfolgt der Einschluss des Probematerials im
Entnahmevolumen 313 dadurch, dass sich die Hllse in Langsrichtung Uber den
Grundkdrper bewegt. Fig. 2¢c zeigt eine alternative Ausfihrungsform eines erfindungs-
gemalen Entnahmemittels, bei dem der Einschluss des Probematerials durch eine
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Drehbewegung der Hulse 312 relativ zum Grundkorper 311 erfolgt. Die Hulse 312
weist eine Offnung auf, die sich hdchstens (iber den halben Umfang erstreckt. Der Ab-
schnitt mit verringertem Querschnitt des Grundkdrpers 311 ist in diesem Fall in Um-
fangsrichtung nicht umlaufend ausgebildet, sondern als einseitige Vertiefung, die von
dem durchgangigen Bereich der Hllse 312 vollstandig Uberdeckt werden kann, um ein
Entnahmevolumen 313 zu bilden. Die Entnahme von feinteiligem Feststoff erfolgt ana-
log zu der oben beschriebenen Vorgehensweise.

Je nach Eigenschaften der dosierten Feststoffe kann es erforderlich sein, Teile des
Entnahmemittels nach einem Entnahmevorgang zu reinigen, beispielsweise von anhaf-
tenden Feststoffen, um eine Kontamination einer nachfolgenden Probe zu vermeiden.
Eine vorteilhafte Ausfiihrungsform sieht vor, dass dazu die betreffenden Teile des Ent-
nahmemittels einem Gas unter Druck ausgesetzt werden, beispielsweise Luft oder
Stickstoff. Dies kann auf unterschiedliche Arten realisiert werden. Einerseits kénnen im
Fall einer Hohllanze 310 als Entnahmemittel im Grundkoérper 311 Bohrungen vorgese-
hen sein, die in den Bereich mit verringertem Querschnitt minden und durch die z.B.
Druckluft ausstrdmen kann. Andererseits kdnnen die betreffenden Teile des Entnah-
memittels auch von aufien mit Druckluft behandelt werden, z.B. indem eine Reini-
gungseinrichtung mit Hilfe eines Manipulators an das Entnahmemittel geflhrt wird.
Eine derartige Reinigungseinrichtung kann neben der Versorgung mit einem unter
Druck stehenden Gas auch einen Abzug flr das sich durch die Reinigung ergebende
Gas-Feststoff-Gemisch enthalten. Auch mechanische Reinigungswerkzeuge wie Blrs-
ten kdnnen enthalten sein.

Wie oben bereits ausgeflhrt ist fUr einige Analysemethoden die Dosierung von feintei-
ligen Feststoffen in TestgefalRe mit einer hohen Dosiergenauigkeit erforderlich. Die Fig.
3 zeigt eine bevorzugte Ausflhrungsform eines erfindungsgemalfen Dosiermittels 320.
Ein Dosiermittelgehduse 321 weist einen Einlass 322 und einen Auslass 323 flr feintei-
lige Feststoffe auf. Der aus dem Gehaduse 321 herausragende Teil des Einlasses 322
kann vorteilhaft als Trichter ausgestaltet sein. Als zentrales Element des Dosiermittels
320 ist im Inneren des Gehauses 321 ein Dosierrad 324 angebracht. Die Laufflaiche
des Dosierrades 324 schlief3t mit einer inneren Wandung des Gehauses 321 ein Volu-
men ein, durch das aufgrund der Drehung des Dosierrades 324 feinteilige Feststoffe
vom Einlass 322 bis zum Auslass 323 transportiert werden. Vorzugsweise entspricht
der Abstand zwischen dem unteren Ende des Einlasses 322 und der Laufflache des
Dosierrades dem 1,2-fachen bis 3-fachen der grof3ten Partikeldimension. Der Durch-
messer des Einlasses 322 am unteren Ende entspricht bevorzugt dem 1,5-fachen bis
2,5-fachen der gréfiten Partikeldimension. Die Laufflaiche des Dosierrades 324 ist typi-
scherweise muldenformig ausgestaltet, z.B. u-formig oder v-formig. Die Laufflache und
die innere Wandung des Gehauses 321, die mit den feinteiligen Feststoffen in Berth-
rung kommt, ist typischerweise glatt ausgestaltet, vorzugsweise poliert, um ein Anhaf-
ten der feinteiligen Feststoffe zu vermeiden. Das Dosierradgehause kann weitere Ein-
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und Auslasse aufweisen, beispielsweise um den Innenraum mit Druckluft zu beauf-
schlagen und Reste von feinteiligen Feststoffen auszublasen oder abzusaugen.

In Fig. 3 ist weiterhin ein Testgefall 12 dargestellt, das sich auf einer Unterlage befin-
det. Um feinteilige Feststoffe in das Testgefal 12 zu dosieren, wird vorzugsweise eine
Menge an Feststoffen aus einem oben beschriebenen Entnahmemittel in den Einlass
322 eingebracht. Dazu sind Entnahmemittel und Dosiermittel 320 relativ zueinander
bewegbar im Analyseautomaten angebracht. Beispielsweise kann bei einem ortsfesten
Entnahmemittel das Dosiermittel 320 zwischen Entnahmemittel und Testgefal 12 be-
wegt werden, z.B. durch einen linear in x-Richtung bewegbaren Manipulator. Es kann
aber auch das Dosiermittel 320 ortsfest sein, wenn sich das Entnahmemittel zwischen
Probengefalt 11 und Dosiermittel 320 bewegen lasst. Die Flexibilitat wird erhéht, wenn
sowohl Entnahmemittel als auch Dosiermittel 320 bewegbar angebracht sind.

Wahrend Feststoff aus dem Dosiermittel 320 in ein Testgefal® 12 rieselt, wird die Mas-
se des dosierten Feststoffes mittels einer Wageeinrichtung erfasst und dazu verwen-
det, das Dosiermittel 320 zu steuern. Im Falle eines Dosierrades 324 als wesentlicher
Bestandteil des Dosiermittels 320 kann die Drehzahl und somit die Umfangsgeschwin-
digkeit des Dosierrades 324 in Abhangigkeit der dosierten Menge gesteuert werden.

Zu Beginn der Dosierung kann sich das Rad schneller drehen und damit mehr Feststoff
zudosieren. Nahert sich die Gesamtmasse des Feststoffes im Testgefall 12 dem Soll-
wert, dreht sich das Rad langsamer, bis es schlie3lich ganz zum Stillstand kommt und
kein Feststoff mehr dosiert wird. Wageeinrichtungen und Steuerung werden dabei so
ausgewahlt und ausgelegt, dass Dosiergenauigkeiten von 0,1 g bis 0,001 g gewahrleis-
tet werden kénnen.

Um eine moglichst gleichformige Verteilung der feinteiligen Feststoffe in einem Testge-
fak 12 zu erreichen, kann beispielsweise das Testgefald 12 oder die Unterlage, auf der
sich das Testgefald 12 befindet, wahrend des Dosiervorgangs in x-z-Richtung bewegt
werden, z.B. linear, kreisformig, ellipsenférmig, in Form einer Acht oder in einer ande-
ren vorgegebenen Art und Weise. Eine gleichformige Verteilung ist sowohl im Sinne
von gleicher Fullhdhe an jeder Stelle im Testgefal, als auch hinsichtlich der Charakte-
ristika des Feststoffes, z.B. der Korngrolienverteilung, zu verstehen.

In einer weiteren AusfUhrungsform wird zunachst eine vorgegebene Menge an feinteili-
gen Feststoffen in ein Testgefall 12 dosiert. Anschlielend wird die dosierte Menge
mdglichst gleichférmig verteilt, beispielsweise durch Bewegungen des Testgefalles 12
oder mit Hilfe eines Rihrers.



10

15

20

25

30

35

40

WO 2010/130703 PCT/EP2010/056398

12
Beispiel

Ein erfindungsgemafier Analyseautomat und ein erfindungsgemafies automatisches
Analyseverfahren wurden eingesetzt, um die Produktqualitat von wasserabsorbieren-
den Polymeren zu kontrollieren. Dabei wurden pro Stunde 2 Proben jeweils den fol-
genden Analyseverfahren unterzogen:

— Absorption against Pressure (AAP)

— Saline Flow Conductivity (SFC)

— Anquellgeschwindigkeit (Free Swelling Rate, FSR)

Die Anordnung der Elemente des Analysenautomaten 1 entspricht der in Fig. 1a dar-
gestellten. Die Proben wurden manuell gut durchmischt und in zylindrische Probenge-
falen 11 mit einem Durchmesser von 90 mm, einer Hohe von 160 mm und einer FUll-
menge von etwa 1000 cm?® in ein Regal als Depot 10 eingestellt. Um die Analyseer-
gebnisse den jeweiligen Proben zuordnen zu kénnen, waren die Probengefalle 11 mit
einem Bar-Code versehen, der beim Einstellen der Probengefalie 11 manuell erfasst
wurde.

Ein in drei Raumrichtungen x, y und z bewegbarer Manipulator 20 bewegte die Pro-
bengefalie 11 aus dem Depot 10 zu der Dosiereinrichtung 30 und nach Entnahme ei-
ner Probe wieder zurlck. Als Entnahmemittel kam eine Hohllanze 310 gemal Fig. 2a
und Fig. 2b zum Einsatz, entnommen wurden etwa 10 g des feinteiligen Feststoffes.
Das Entnahmemittel war in x- und z-Richtung ortsfest in dem Analyseautomat ange-
bracht, lie} sich allerdings in y-Richtung bewegen. Als Dosiermittel 320 wurde eine
Vorrichtung mit einem Dosierrad 324 gemal Fig. 3 eingesetzt, die in x-Richtung be-
wegbar war. Nach der Entnahme einer Probe aus dem Probengefald 11 wurde das
Probengefalt 11 von dem Manipulator 20 in das Depot 10 zurlickgestellt. Das Dosier-
mittel 320 wurde anschlieend in eine Position unter dem Entnahmemittel gebracht,
dass sich durch Offnen der Hohllanze 310 ihr Inhalt in den Trichter des Dosiermittels
320 entleerte. Zur Durchfuhrung der einzelnen Analysen wurden unterschiedliche
Mengen an feinteiligen Feststoffen in verschiedene Testgefalle 12 dosiert.

Absorption against Pressure (AAP)

Die Absorption unter einem Druck von 21,0 g/cm? (AULO.3psi) wurde gemaf der von
der EDANA empfohlenen Testmethode Nr. WSP 242.2-05 ,Absorption under Pressure®
bestimmt. Sie entspricht der Norm ISO 17190-7:2001.

Die Absorption unter einem Druck von 49,2 g/cm? (AULO.7psi) wurde analog der von
der EDANA empfohlenen Testmethode Nr. WSP 242.2-05 ,Absorption under Pressure®
bestimmt, wobei statt eines Druckes von 21,0 g/cm? (AULO.3psi) ein Druck von

49,2 g/cm? (AULO.7psi) eingestellt wurde.
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Die EDANA-Testmethoden sind beispielsweise erhaltlich bei der herausgebenden Insti-
tution: EDANA, Avenue Eugéne Plasky 157, B-1030 Brussel, Belgien.

Als Testgefal 12 wurde fur diese Methode eine zylindrische Messzelle aus Plexiglas
mit einem Innendurchmesser von 60 mm und einer Héhe von 50 mm verwendet, die in
dem Depot 10 bereitgestellt wurde. Ein vollflachiger Stempel mit einem Gewicht von
368 g befand sich in der leeren Messzelle. Zur Dosierung wurde die Messzelle vom
Manipulator 20 auf eine Platte auf einer Waage vom Typ Sartorius LP620S gestellt, der
Stempel entnommen und das Dosiermittel 320 in eine Position Uber die Messzelle ge-
bracht. Es wurden 0,9 g feinteilige Feststoffe mit einer Genauigkeit von 0,005 g in die
Messzelle dosiert, wobei die Platte in x-z-Richtung in Form einer Acht bewegt wurde,
um flr eine gleichférmige Verteilung der Feststoffpartikel in der Messzelle zu sorgen.
AnschlieRend wurde der Stempel wieder in die Messzelle eingesetzt.

Nach der Dosierung wurde die Messzelle vom Manipulator 20 in das Depot beférdert
und dort auf einer mit einem Filterpapier belegten Glasfilterplatte in einer Petrischale
mit 200 mm Durchmesser und 30 mm Héhe abgestellt. Uber Leitungen im Greifer 24
des Manipulators 20 wurde 0,9 gew.-%ige Kochsalzlésung solange in die Petrischale
gefullt, bis der FlUssigkeitsstand die Oberkante der Glasfilterplatte erreicht hatte. Das
Erreichen des gewlnschten Fullstandes wurde Uber Kontaktelektroden im Greifer 24
des Manipulators 20 sichergestellt.

Nach 60 Minuten Quellzeit wurde die Messzelle vom Manipulator 20 aus dem Depot 10
entnommen und auf eine Waage gestellt. Aus dem aktuellen Gewicht nach der Flus-
sigkeitsaufnahme und dem Ursprungsgewicht nach der Dosierung wurde der AAP-
Wert errechnet und fur diese Probe gespeichert. Abschliellend wurde die Messzelle
wieder in das Depot 10 zurlickgestellt.

Saline Flow Conductivity (SFC)

Das Analyseverfahren der SFC-Bestimmung lasst Aussagen zu Uber die Fahigkeit ei-
ner Hydrogelschicht zur Flissigkeitsweiterleitung unter einem gegebenen Druck und ist
z.B. in der Patentschrift US 5,599,335 nachzulesen. Die ersten Verfahrensschritte ent-
sprechen denen der oben beschriebenen AAP-Bestimmung. Allerdings wurde kein
vollflachiger Stempel verwendet, sondern ein Stempel mit Bohrungen, wie er bei-
spielsweise in den Abbildungen 7 bis 9 der US 5,599,335 dargestellt ist. Die Dosierge-
nauigkeit betrug 0,001 g bei einer Feststoffdosierung von 0,9 g.

Nach Ablauf der Quellzeit von 60 Minuten wurde die Messzelle vom Manipulator 20
aus dem Depot 10 entnommen und auf eine Haltevorrichtung transportiert, unter der
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ein Gefal} auf einer Waage stand. Die HOhe des Gelbettes wurde mittels eines Lasers
ermittelt und fUr die spatere Auswertung gespeichert. In einem Fllssigkeitsreservoir
wurden 2 Liter einer 0,9 gew.-%igen Kochsalzlésung vorgehalten. Ein Auslass des
Reservoirs wurde Uber die Messzelle bewegt und das Auslassventil getffnet, sodass
die Flussigkeit durch die Messzelle in das sich darunter befindende Gefal lief. Durch
eine entsprechende Anordnung des Reservoirs und des Auslasses relativ zur Position
der Messzelle wurde sichergestellt, dass sich aufgrund des Prinzips der kommunizie-
renden Rohren in der Messzelle ein Flussigkeitsfullstand von 50 mm einstellte. Dieser
Fullstand wurde Uber eine Dauer von 10 Minuten aufrecht erhalten, wobei im Abstand
von 20 Sekunden der Durchfluss gemessen und gespeichert wurde. Der Durchfluss
wurde dabei mit Hilfe der Waage ermittelt, auf der das Gefalt stand, das die aus der
Messzelle laufende Flussigkeit aufnahm. Nach Abschluss der Analyse wurde aus die-
sen Daten der SFC-Wert berechnet und flr diese Probe gespeichert. Die Messzelle
wurde von dem Manipulator 20 in das Depot 10 zurtckgestellt.

Anquellgeschwindigkeit (Free Swelling Rate, FSR)

Zur Bestimmung der Anquellgeschwindigkeit wurde ein Becherglas mit einem Innen-
durchmesser von 30 mm und einer Hohe von 50 mm als Testgefall 12 verwendet, das
ebenfalls im Depot 10 bereitgestellt wurde. Die Dosierung des feinteiligen Feststoffs
verlief analog den oben beschriebenen Verfahren zur AAP- und SFC-Bestimmung mit
dem Unterschied, dass 1 g der Partikel mit einer Genauigkeit von 0,1 g dosiert wurde.
Nach der Feststoffdosierung wurde das Becherglas von dem Manipulator 20 auf eine
Waage gestellt, Uber der sich im Abstand von etwa 40 cm eine Lichtquelle und eine
CCD-Kamera befanden. Mittels einer Pumpe wurden Uber eine FlUssigkeitsleitung

20 ml 0,9 gew.-%ige Kochsalzlésung in das Becherglas dosiert und die Zeitspanne
gemessen, bis die gesamte Fllssigkeit von den Polymerpartikeln absorbiert wurde. Als
Kriterium diente dabei die Anderung der Reflexion des Lichtes auf der Fliissigkeits-
oberflache, die von der CCD-Kamera als Grauwertanderung aufgenommen wurde. Aus
der Menge des dosierten Feststoffs, der dosierten FlUssigkeitsmenge und der gemes-
senen Zeitspanne wurde der FSR-Wert berechnet und fur die jeweilige Probe gespei-
chert.

Die gespeicherten Informationen zu einer Probe wurden in einem Datensatz zusam-
mengefuhrt und in einem Labordateninformationssystem (LIMS) zur Dokumentation
abgelegt. Durch eine optimale Abstimmung der fUr die Analysevorbereitung,
—durchfihrung und —auswertung bendtigten Zeitspannen konnte eine Verkirzung der
Gesamtdauer im Vergleich zur manuellen Durchfihrung der Analysen erreicht werden.
Reproduzierbarkeit und Verldsslichkeit der Analysen konnten durch die Automatisie-
rung gesteigert werden.
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Patentanspriiche

Feststoff-Dosiereinrichtung flr feinteilige Feststoffe, umfassend Entnahmemittel
zum Entnehmen einer Probe aus einem Probengefal sowie Dosiermittel zum
Einbringen einer vorgegebenen Menge an feinteiligem Feststoff in ein Testgefal,
wobei mit der Feststoff-Dosiereinrichtung eine Dosiergenauigkeit von mindestens
0,1 g erreicht wird und Charakteristika der dosierten Menge im Wesentlichen de-
nen der Probe im Probengefal entsprechen.

Feststoff-Dosiereinrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die
Dosiergenauigkeit mindestens 0,001 g betragt.

Feststoff-Dosiereinrichtung nach Anspruche 1 oder 2, wobei als Entnahmemittel
eine Hohllanze eingesetzt wird.

Feststoff-Dosiereinrichtung nach Anspruch 1 bis 3, wobei das Dosiermittel ein
Dosierrad umfasst.

Feststoff-Dosiereinrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die
Menge an dosierten feinteiligen Feststoffen mittels einer Wageeinrichtung erfasst
wird und die Umdrehungsgeschwindigkeit des Dosierrades gesteuert wird, um
die geforderte Dosiergenauigkeit zu erreichen.

Analyseautomat zur Bestimmung von Eigenschaften feinteiliger Feststoffe um-
fassend

— ein Depot flr Probengefalle und Testgefalie,

— Analyseeinrichtungen zur Analyse von Proben,

— Manipulatoren zur Bewegung und Positionierung von Probengefalien,
— Feststoff-Dosiereinrichtungen und

— Dosiereinrichtungen fur Flissigkeiten

wobei mindestens eine Feststoff-Dosiereinrichtung geman einem der Ansprlche
1 bis 5 ausgestaltet ist.

Analyseautomat nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass das Depot
schwingungstechnisch von den Ubrigen Elementen des Analyseautomaten ent-

koppelt ist.

Verfahren zur automatischen Analyse von feinteiligen Feststoffen, wobei
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10.

11.

16

— Probengefalle und Testgefalle zwischen einem Depot, Dosierstationen und
Analysestationen mittels eines programmierbaren Manipulators bewegt
werden,

— reprasentative Proben von feinteiligen Feststoffen aus Probengefalien ent-
nommen und gleichformig in TestgefalRe eingebracht werden mit einer Do-
siergenauigkeit von mindestens 0,1 g,

— FlUssigkeit in TestgefalRe dosiert wird,

— standardisierte Analysen der Proben durchgefluhrt werden und

— Analyseergebnisse in elektronisch weiterverarbeitbarer Form zur Verfigung
gestellt werden.

Verfahren zur automatischen Analyse von feinteiligen Feststoffen, bei dem

— Probengefalle und Testgefalle zwischen einem Depot, Dosierstationen und
Analysestationen mittels eines programmierbaren Manipulators bewegt
werden,

— reprasentative Proben von feinteiligen Feststoffen aus Probengefalien ent-
nommen und gleichformig in Testgefalle eingebracht werden,

— Flassigkeit in Testgefalle dosiert wird,

— standardisierte Analysen der Proben durchgeflihrt werden und

— Analyseergebnisse in elektronisch weiterverarbeitbarer Form zur Verfigung
gestellt werden,

wobei das Verfahren mit einem Analyseautomaten gemaft einem der Anspriche
6 bis 7 durchgefuhrt wird.

Verfahren nach Anspruch 8 oder 9, wobei wasserabsorbierende Polymere als
feinteilige Feststoffe einer oder mehrerer der folgenden Analysemethoden unter-
zogen werden:

— Absorption gegen Druck (Absorption against Pressure, AAP)
— Saline Flow Conductivity (SFC)
— Anquellgeschwindigkeit (Free Swelling Rate, FSR)

Verwendung des Analyseautomaten gemal Anspruch 6 oder 7 zur Analyse von
wasserabsorbierenden Polymeren.
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