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(54) VORRICHTUNG ZUM ERHITZEN VON SUBSTANZEN UNTER ENTSTEHUNG HOHER DRUCKE IM MIKROWELLENFELD

(57) Es wird eine Vorrichtung zum Erhitzen von Substanzen
im Mikrowellenfeld beschrieben, die auf hohe Dricke ausge-
legt ist und bei der diejenigen Teile, die im Mikrowellenfeld
liegen, aus mikrowellentransparentem Material bestehen.
Die Vorrichtung besteht aus einem druckfesten zylinderahn-
lichen AuBenbehalter und einem zylinderahnlichen Innenbe-
halter, die beide mit einem Deckel bzw. einer Kappe zum
VerschlieBen versehen sind. Zwischen der inneren Mantel-
flache des AuBenbehalters und der &uBeren Mantelflache
des Innenbehalters ist ein Zwischenraum vorgesehen, der
uber Verbindungskanale fGr das Heran- und Abflhren eines
Kdhimittels mit dem AuBenraum verbunden ist.
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Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Erhitzen von Substanzen unter Entstehung hoher Driicke in
einem Mikrowellenfeld, bestehend aus einem druckfesten, zylinderdhnlichen AuBenbehdlter, der durch ein
topfartiges GefdB und eine Kappe gebildet wird, die miteinander Uber eine AuBen/lnnen-Eingriffsverbindung
isbar verbunden sind, einem zylinderdhnlichen Innenbehditer mit einer stirnseitigen Offnung, einem Deckel
hierfir und Dichtmitteln zum dichten VerschlieBen des Innenbehilters, und einem auf die DeckelauBenseite
wirkenden Andriickstempel der gegen den AuBienbehilter elastisch abgestitzt ist, wobei diejenigen Teile
der Vorrichtung, die im Mikrowellenfeld liegen, aus mikrowellentransparentem Material bestehen.

in der chemischen Labortechnik spielt die Erhitzung von Substanzen durch Mikrowelien eine zuneh-
mend wichtige Rolle, da hierbei die Energie direkt an die zu erhitzende Substanz abgegeben wird und
nicht, wie bei Erhitzung von auBen, mittels Warmeleitung durch GefaBwandungen herangeflihrt werden
muB. Fiir viele Anwendungen, bei denen hohe Temperaturen und/oder hohe Driicke erzielt werden sollen,
verwendet man hierbei druckdicht verschlossene GeféaBe.

Ein Beispiel fiir eine solche Anwendung ist der S3ureaufschlu einer Substanz, beschrieben in einem
Ubersichtsartikel von H.M. Kingston und L.B. Jassie in Analytical Chemistry 58 (1986), 2534-2541. Man
versteht darunter die mit Hilfe einer oder mehrerer Sauren durchgefiihrte Zerlegung einer Substanz in
kleinste elementspezifische Molekile oder lonen. Diese kGnnen im AnschluB8 durch eine Elementanalyse
qualitativ oder quantitativ bestimmt werden. Zum S&ureaufschiuB werden im allgemeinen hohe Temperatu-
ren bendtigt; zur Erzielung dieser hohen Temperaturen erhitzt man das Siuren-Substanz-Gemisch in einem
verschiossenen GefiB, wobei sich hohe Driicke einstellen.

Eine Vorrichtung zum Siureaufschluf einer Substanz im Mikrowellenfeld flr die Elementanalyse ist in
der deutschen Offenlegungsschrift 39 19 601 beschrieben. Wegen der Verwendung starker SZuren als
AufschluBreagenzien ist man auf AufschiuBgefdBe aus Teflon oder Quarz beschrankt. Um ein solches
AufschluBgerat druckdicht verschlieBen zu k&nnen, ist es von einem AuBenbehaiter aus Kunststoff umman-
telt. Der AuBenbehilter ist zylinderdhnlich, mit einem topfartigen GefdB und einer Kappe, die miteinander
I6sbar verbunden sind. Das AufschiuBgefdB, im folgenden Innenbehélter genannt, ist ebenfalls™ zylinder-
dhnlich und besitzt eine stirnseitige Offnung, einen Deckel hierfir und Dichtmittel. Zum druckdichten
VerschlieBen des Innenbehilters driickt ein gegen den AuBenbehdlter elastisch abgestiitzter Andriickstem-
pel auf die DeckelauBenseite. Die Erhitzung erfoigt im Mikrowellenfeld eines Mikrowellenofens, wobei die
ganze Vorrichtung der Einwirkung des Mikrowellenfeldes ausgesetzt ist. Alle Teile der Vorrichtung bestehen
daher aus mikrowellentransparentem Material.

Die beschriebene Vorrichtung hat den Nachteil, da sich beim Erhitzen der im Innenbehélter befindli-
chen Substanz aufgrund von Warmetransport der Kunststoff-AuBenbehdlter aufheizt, und bei hohen Tempe-
raturen seine Festigkeit verliert; bei Verwendung eines ganz oder teilweise aus Kunststoff bestehenden
innenbehilters trifit dies auch fir diesen zu. Hohe Innentemperaturen soliten deshalb nur Uber kurze
Zeitrdume mit langen anschlieBenden Abklhlperioden gehalten werden.Bei ldngerem Erhitzen hingegen
sollte die Temperatur im Innenbehilter Werte von 200-300° C nicht {Uberschreiten. Es gibt jedoch viele,
schwer aufschlieBbare Materialien, wie z.B. Fette, Ole, Kohle, Koks, Kunststoffe, die zum Sdureaufschiuf
héhere Langzeit-Temperaturen bendtigen. Zum AufschiuB dieser Materialien ist die beschriebene Vorrich-
tung nicht optimal . Die fiir einen S&ureaufschiu bendtigte Zeit nimmt im allgemeinen mit steigender
Temperatur ab; viele Materialien, deren AufschiuB unterhalb des oben genannten Temperatur-Grenzwerts
lange dauert, kdnnten bei hdheren Temperaturen in wesentlich kiirzerer Zeit aufgeschlossen werden.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung der eingangs geschilderten Art so
auszugestalten, daB hohere Langzeit-Temperaturen erreicht werden kdnnen.

Diese Aufgabe wird mit einer Vorrichtung nach dem Oberbegriff des Anspruchs 1 geldst, die dadurch
gekennzeichnet ist, daB sie einen Raum zwischen der inneren Mantelfliche des AuBenbehdlters und der
JuBeren Mantelfliche des Innenbehilters, und Kanile fir die Heran- und Abfiihrung eines diesen Raum
durchstrémenden Kiihimittels aufweist.

Der Zwischenraum wird von dem Kiihimitte! durchstrémt und dient so zur thermischen Entkopplung von
Innen- und AuBenbehilter, und zur Kihiung des Innenbehilters. Vorteilhaft betrdgt der Abstand von der
inneren Mantelfiiche des AuBenbehilters zur duBeren Mantelfliche des Innenbehilters 1/50 bis 1/2 des
AuBendurchmessers des Innenbehilters. Der Innenbehiiter wird dadurch in Position gehalten, daf die
Vorrichtung mindestens einen, in der Ndhe der Offnung des Innenbehilters zwischen dem Innenbehalter
oder dem Deckel des Innenbehilters und dem AuBenbehilter angeordneten radialen Abstandshalter
aufweist. Der Innenbehilter liegt nur mit einem Teil seiner Bodenfldche auf dem Boden des AuBenbehilters
auf: der nicht aufliegende Teil der Bodenfliche weist, wie die Mantelfidche des Innenbehditers, einen
Zwischenraum zum AuBenbehilter auf und wird von dem Kuhimittel umstromt.

Die Kanile sind vorzugsweise so angeordnet, da der Innenbehilter gleichméBig von dem Kihimittel
umstrémt wird. Als Kihimittel wird vorzugsweise Luft verwendet, es kdnnen aber auch andere gasformige
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oder filissige Stoffe, vorausgesetzt, daB sie Mikrowellen nicht oder nur schwach absorbieren, eingesetzt
werden. Das Kuhimittel kann durch pumpenartige Fdrdermittel durch die Kanile und den Zwischenraum
gedrlckt oder gesaugt werden. GasfSrmige Kuhimittel k3nnen aber auch einer Druckbombe entnommen
und durch die Vorrichtung geleitet werden.

Bei der erfindungsgemiBen Vorrichtung bewahrt aufgrund der Kiihlung der AuBenbehilter seine
Festigkeit auch bei hdheren Innentemperaturen. Bei Ausfiihrungsformen mit ganz oder teilweise aus
Kunststoff bestehendem Innenbehélter wirkt sich die Kihlung auch vorteilhaft auf die Festigkeit des
Innenbehilters aus. Es werden so Langzeit-Temperaturen von 400° C und dariiber erreicht. Dies hat zum
Beispiel beim S&ureaufschluB den Vorteil, daB viele der genannten, schwer aufschlieBbaren Materialien
aufgeschlossen werden kdnnen, und daB sich die AufschluBzeiten von bei niedrigeren Temperaturen
aufschlieBbaren Materialien im allgemeinen erheblich verringern.

Vorteilhafterweise kann die Erhitzung im Mikrowellenfeld z.B. auch in dem eines Hohlraum- oder
Hohlleiterresonators stattfinden. In diesem Fall kann die Vorrichtung so angeordnet sein, daB sie nur im
Bereich des topfartigen GefdBes, dem Mikrowellenfeld ausgesetzt ist. Der nicht dem Mikrowellenfeld
ausgesetzte Deckelbereich mit Drucksensorik und allem was dazu gehért, kann dann aus Ublichen
Materialien bestehen, die nicht mikrowellentransparent sein missen.

Anhand Figur 1 wird eine beispielhafte Ausfiihnrungsform ndher beschrieben; die Figur zeigt ein
Schnittbild (Axialschnitt) einer erfindungsgemaBen Vorrichtung.

Die gezeigte Ausfiihrungsform besteht im wesentlichen aus einem AuBenbehilter (1) aus Kunststoff und
einem darin befindlichen Innenbehiliter (5) aus Quarzglas. Der AuBenbehilter (1) besteht aus einem
topfartigen Gefd (2) und einer Kappe (3), die miteinander iiber eine AuBen/Innen-Eingriffsverbindung (4)
I8sbar verbunden sind. Der Innenbehilter (5) besitzt eine stirnseitige ijfnung (6) und einen Deckel (7)
hiertlr. Nicht gezeigt sind Dichtmitte! zum dichten VerschlieBen des Innenbehilters (5); es kann sich hierbei
z.B. um eine Ring- oder Lippendichtung handeln. Auf die AuBenseite des Deckels (7) wirkt ein Andrlick-
stempel (8), der elastisch gegen die Kappe (3) des AuBenbehilters (1) abgestiitzt ist. Zwischen der inneren
Mantelfldche (10) des AuBenbehdlters (1) und der duBeren Mantelfliche (11) des Innenbehilters (5)
befindet sich ein kiihimittelgefillter Zwischenraum (9). Verbindungskanile (12) verbinden den Zwischen-
raum (8) zur Heran- und Abflihrung des Kihimittels mit einem AuBenraum (13). Ein radialer Abstandshalter
(14) in der Nihe der Offnung (6) des Innenbehiiters (5) zentriert den Innenbehilter (5). Zum Ausschieben
des Innenbehditers (5) aus dem AuBenbehiiter (1) weist der AuBenbehilter (1) bodenseitig eine axiale
Bohrung (15) auf. Der Innenbehdlter (5) liegt mit seinem Boden (16) auf dem innenliegenden Offnungsrand
(17) der Bohrung (15) auf. Der gréBere Teil des Bodens (16) liegt frei; der Innenbehilter (5) wird somit auch
im Bereich seines Bodens (16) gekiihit.

Patentanspriiche

1. Vorrichtung zum Erhitzen von Substanzen unter Entstehung hoher Driicke in einem Mikrowellenfeld,
bestehend aus einem druckfesten, zylinderdhnlichen AuBenbehdlter, der durch ein topfartiges GefiB
und eine Kappe gebildet ist, die miteinander iiber eine AuBen/Innen-Eingriffsverbindung I3sbar verbun-
den sind, einem zylinderdhnlichen Innenbehilter mit einer stirnseitigen Offnung, einem Deckel hiefiir
und Dichtmitteln zum dichten VerschiieBen des Innenbehilters, und einem auf die DeckelauBenseite
wirkenden Andrlckstempel, der gegen den AuBenbehilter elastisch abgestiitzt ist. wobei diejenigen
Teile der Vorrichtung, die im Mikrowellenfeld liegen, aus mikrowellentransparentem Material bestehen,
dadurch gekennzeichnet, dal sie einen Raum (9) zwischen der inneren Mantelfliche (10) des
AuBienbehalters (1) und der duBieren Mantelfiiche (11) des Innenbehilters (5), und Kandle (12) fir die
Heran- und Abflihrung eines diesen Raum (9) durchstrémenden Kihimittels aufweist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daf3 der Abstand von der inneren Mantelfls-
che (10) des AuBenbehilters (1) zur duBeren Mantelfiiche (11) des Innenbehilters (5) 1/50 bis 1/2 des
AuBendurchmessers des Innenbehilters (5) betragt.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB sie mindestens einen, in der
N&he der Offnung (6) des innenbehilters (5) zwischen dem Innenbehilter (5) oder dem Deckel (7) des
Innenbehdlters (5) und dem AuBenbehilter (1) angeordneten radialen Abstandhalter (14) aufweist.
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