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Vorrichtung zur Durchfiihrung von fest-flissig Extrak-
tionen bzw. chemischen Reaktionen in offenen Reaktions-
gefalen (9) unter Druck und bei erhdhter Temperatur um-
fassend einen mit einem Deckel (2) verschlieBbaren und
von auflen gekiihiten Druckbehélter (1), wobei eine zentral
vom Boden (1a) des Druckbehaiters (1) aufragende Heiz-
patrone (6) und ein vom Boden (1a) aufragender Tempera-
tursensor (7) vorgesehen sind, wobei der Ringspalt zwi-
schen Heizpatrone (6) und Wandung des Druckbehaliters
(1) mit einer zur Wérmetibertragung geeigneten Fliissigkeit
(8), wie z.B. Wasser gefillt ist, in welche Flussigkeit die
Reaktionsgefalle (9) eintauchen und in den Druckbehélter
(1) ein Innenbehéalter (5) aus chemisch resistentem und
temperaturbestiandigem Kunststoff, beispielsweise PTFE-
Tefion oder PFA-Tefion, eingepalt ist, der in seinem Boden
(5a) Offnungen aufweist, durch welche die Heizpatrone (6)
und der Temperatursensor (7) in den Druckbehalter-Innen-
raum ragen.
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AT 409 596 B

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Durchfihrung von fest-flissig Extraktionen bzw.
chemischen Reaktionen in offenen ReaktionsgefaRen unter Druck und bei erhdhter Temperatur
umfassend einen mit einem Deckel verschlieBbaren und von auflen gekuhiten Druckbehalter,
wobei eine zentral vom Boden des Druckbehalters aufragende Heizpatrone und ein vom Boden
aufragender Temperatursensor vorgesehen sind.

Nach bisher bekanntem Stand der Technik werden zur Ubertragung der iber die Heizpatrone
zugefithrten Warme auf die Reaktionsgeféle gasformige Medien, wie z.B. Luft, oder Metallblocke
mit Offnungen, in die die Reaktionsgefafie eintauchen, verwendet. in beiden Fallen ist der Warme-
uUbergang von der zentral angeordneten Heizpatrone auf die Reaktionsgefale nicht sehr effizient
und ungleichmaRig. Bei Autoklaven mit von aulten gekuhiten Druckbehaltern ergibt sich zusétzlich
dazu das Problem. daR das im Innenraum des Druckbehalters befindliche Warmeubertragungsme-
dium beim In-Kontakt-Kommen mit der gekithlten Auenwand abgekuhit wird und solcherart nicht
unbeachtiiche Warmeverluste entstehen.

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, eine Vorrichtung der eingangs angefuhrten Art an-
zugeben, bei welcher diese Nachteile nicht auftreten, sondern bei welcher die WarmeUlbertragung
von der zentralen Heizpatrone auf die Reaktionsgefale besonders effizient und gleichmafig, sowie
unter weitgehender Vermeidung von Warmeverlusten erfoigt.

ErfindungsgemaR wird dies dadurch erreicht, da der Ringspalt zwischen Heizpatrone und
Wandung des Druckbehalters mit einer zur Warmetbertragung geeigneten Flussigkeit, wie z.B.
Wasser gefillit ist, in welche Flussigkeit die Reaktionsgefaie eintauchen und daB in den Druckbe-
halter ein Innenbehalter aus chemisch resistentem und temperaturbestandigem Kunststoff, bei-
spielsweise PTFE-Teflon oder PFA-Teflon, eingepal3t ist, der in seinem Boden Offnungen aufweist,
durch welche die Heizpatrone und der Temperatursensor in den Druckbehéalter-Innenraum ragen.

Fur einen effiziente und gleichmaRige Warmeubertragung von der zentralen Heizpatrone auf
die darum angeordneten Reaktionsgefalie sind Flissigkeiten weit besser geeignet als gasférmige
Medien oder Metallblécke. Der erfindungsgemaie Innenbehaiter isoliert die Flussigkeit thermisch
von der gekiihiten AuBenwand des Druckbehdlters, sodall die Flussigkeit nicht in Kontakt mit
dieser AuRenwand kommen kann, wodurch Warmeverluste Uber die AuRenwand stark reduziert
werden. Die in erfindungsgemaier Weise aufgebaute Vorrichtung umfassend eine gekuhite Druck-
gefal-AuRenwand hat gegeniber allseitig beheizten Autoklaven den Vorteil, dak eine starke
Konvektion in der Weise stattfindet, daR die Flissigkeit innen an der Heizpatrone aufsteigt, oben
nach auRen stromt, an der Aufenwand nach unten und am Boden wieder zur Mitte Richtung
Heizpatrone flieRt. Dadurch ist ein besonders guter und gleichmaBiger Warmeaustausch zwischen
den ReaktionsgefaRen und der Flussigkeit gewahrleistet.

In Weiterbildung der Erfindung kann vorgesehen sein, dal in den mit der Flussigkeit gefuliten
Ringspalt ein oder mehrere Ultraschallsonden ragen.

Zur Ubertragung von Warme geeignete Flissigkeiten sind auch zur Ubertragung von Ultra-
schallenergie sehr gut geeignet, sodaR sich mit dieser Ausgestaltung der erfindungsgemafien Vor-
richtung den Reaktionsgefalen zusatzliche Energie -eben Ultraschallenergie- sehr effizient zufuh-
ren lant.

Die Erfindung wird unter Bezugnahme auf die beigeschlossenen Zeichnungen, in welchen be-
sonders bevorzugte Ausfiihrungsbeispiele dargestellt sind, naher beschrieben. Dabei zeigt:

Fig.1 einen vertikal gefihrten Schnitt durch eine erste Ausfihrungsform einer erfindungsge-
mafRen Vorrichtung und

Fig.2 einen vertikal gefuhrten Schnitt durch eine zweite Ausfihrungsform einer erfindungsge-
mafen Vorrichtung.

Die erfindungsgemaRe Vorrichtung zur Durchfiihrung von fest-filissig Extraktionen bzw. chemi-
schen Reaktionen in offenen ReaktionsgefaRen 9 unter Druck und bei erhdhter Temperatur weist
einen Autoklaven auf, dessen Druckbehalter 1 ebenso wie der ihn abschlieRende Deckel 2 aus
einem druckbestandigen Material, vorzugsweise aus Edelstahl, gefertigt ist. Der Deckel 2 wird auf
den Behalter 1 Gber einen an sich bekannten Schnellverschluf 3 angedrtickt. Hierfur tragt der
Behalter 1 einen konischen Flansch 12, der im wesentlichen den gleichen Steigungswinkel auf-
weist, wie der konische Rand 13 des Deckels 2 und der Innenkonus 14 des Schnellverschlusses 3,
der als zweiteiliger Ring ausgefihrt ist. Die schragen Flachen sind derart angewinkelt, daf} der sich
ergebende flanschformige Rand aufen eine geringere Dicke aufweist, als innen am Behaiter.
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Wenn sich der Deckel 2 auf dem Behalter 1 befindet, so wird der zweigeteilte Schnellverschiuf® 3
auf den sich nach auRen verjungenden Rand aufgesetzt und Gber -an sich bekannte und in den
beigeschlossenen Figuren nicht eingezeichnete- Spannvorrichtungen zusammengezogen.

Im Deckel 2 ist eine an sich bekannte Berstscheibe 4 eingebracht, welche die Funktion eines
Uberdruckventils hat und spontan im Druckbehalter-lnnenraum auftretende, unzuléssig hohe
Uberdriicke nach aufien ableitet.

Im Innenraum des Druckbehalters 1 befindet sich eine Heizpatrone 6, die zentral vom Boden
1a aufragt. Diese Heizpatrone 6 kénnte durch eine Durchbrechung des Bodens 1a hindurchge-
steckt sein. Bei der in den Zeichnungen dargesteliten bevorzugten Ausfuhrungsform ist jedoch an
den Boden 1a des Druckbehalters 1 ein Hohlkorper 15 angeformt, dessen behdlterinnenseitiges
Ende 15a geschiossen und dessen behailterauRenseitiges Ende 15b offen ist, Die Heizpatrone 6 ist
in diesen Hohlkorper 15 eingesetzt. Weiters ist ein Temperatursensor 7 vorgesehen, der ebenfalls
vom Boden 1a aufragend angeordnet ist und zur Erfassung der aktuell im Behaiter-Innenraum
herrschenden Temperatur dient, insbesondere um diese durch Veranderung der mit der Heizpatro-
ne 6 erzeugten Warmeenergie an eine zu erreichende Soll-Temperatur anzunghern.

Der sich zwischen der Heizpatrone 6 und der Innenwandung des Druckbehélters 1 ergebende
Ringspalt ist mit einer zur Warmetbertragung geeigneten Fiussigkeit 8, im einfachsten Fall mit
Wasser, gefillt. Die ReaktionsgefaRe 9, die mit dem zu behandeinden Material und einer Extrakti-
ons- oder Reaktionsflussigkeit gefillt sind, sind in diese Flussigkeit 8 eintauchend angeordnet,
womit die Flissigkeit 8 zur Ubertragung der von der Heizpatrone 6 erzeugten Warme auf die Re-
aktionsgefale 9 verwendet wird.

Wichtiger Bestandteil der vorliegenden Erfindung ist der in den Zeichnungsfiguren mit 5 be-
zeichnete Innenbehaiter. Dieser ist aus chemisch resistentem und temperaturbestéandigem Kunst-
stoff, beispielsweise PTFE-Teflon oder PFA-Teflon, gebildet und in den Druckbehélter 1 eingepafit,
d.h. an die Innenwandung des Druckbehalters 1 dicht angelegt. In seinem Boden 5a weist dieser
Innenbehalter 5 Offnungen auf, durch welche die Heizpatrone 6 und der Temperatursensor 7 in
den Druckbehalter-Innenraum ragen.

Dieser Innenbehalter 5 isoliert die Flissigkeit 8 thermisch von der zylindrischen Innenwand 1b
des Druckbehalters 1, welcher entweder mit Luft oder einer Flussigkeit gekdhlt ist.

Zur Durchfahrung von Extraktionen bzw. chemischen Reaktionen in einer erfindungsgemanen
Vorrichtung werden die ReaktionsgefaRe 9 mit dem zu behandeinden Material und einer Extrakti-
ons- oder Reaktionsflussigkeit gefillt und -wie erdrtert- in die Flussigkeit 8 eintauchend in den
Druckbehaélter 1 eingebracht. Danach wird der Druckbehaiter 1 mit dem Deckel 2 verschlossen und
der Autoklav mit Gas (Luft, Stickstoff, Argon od. dgl.) unter den fir die beabsichtigte Extraktion
bzw. chemische Reaktion notwendigen Druck gesetzt. Dieser Uberdruck im Autoklav kann je nach
Bedarf von weniger als 10bar bis Uber 100bar betragen und dient dazu, ein Sieden der Flussigkeit.
8 und des Gemisches in den ReaktionsgefaRen 9 bei den angewendeten Reaktionstemperaturen
zu vermeiden.

Die zum Erreichen der notwendigen Reaktionstemperaturen notwendige Wéarmeenergie wird
mittels der Heizpatrone 6 erzeugt und uber die Flussigkeit 8 auf die Reaktionsgeféle 9 tibertragen.
Aufgrund der vom erfindungsgemaR vorgesehenen Innenbehilter 5 bewirkten thermischen Isolati-
on der Flussigkeit 8 von der gekihiten Druckbehalter-Innenwand 1b kann die Flussigkeit 8 dabei
bis auf maximal 320°C aufgeheizt werden.

Diese Anordnung hat gegeniiber einem allseitig beheizten Autokiav den Vorteil, daf im gegen-
standlichen Autoklav eine starke Konvektion der Fliissigkeit stattfindet, die einen weit besseren
Warmeaustausch zwischen den Reaktionsgefafien 9 und der F lissigkeit 8 gewahrleistet.

Zur besseren Durchmischung von festen Proben und flussigen Reagenzien bzw. Extraktions-
mitteln in den ReaktionsgefalRen 9 kann diesen Ultraschallenergie zugefuhrt werden. Es werden
dazu, wie in Fig.2 dargestellt, eine oder mehrere Ultraschallsonden 10 in den Autoklav eingebaut.
Die Ultraschallsonde(n) 10 werden dabei so angeordnet, daf sie in die Flussigkeit 8 hineinragen,
sodaf} die Ultraschallenergie ebenfalls mittels der Flussigkeit 8 auf die Reaktionsgefale 9 Gbertra-
gen werden kann. Beispielsweise kann die Ultraschallsonde 10 dazu durch eine in den Druckbe-
hélter-Boden 1a eingearbeitete Durchbrechung hindurch gesteckt sein. Der erfindungsgemafe
Innenbehaéilter 5 weist dabei ebenfalls eine Offnung auf, durch welche die Ultraschallsonde 10
hindurch gefithrt ist.
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Folgende Prozesse konnen unter anderem mit der erfindungsgemaRen Vorrichtung vorteithaf-
terweise in den Reaktionsgefafen 9 durchgefuhrt werden:

1. Auslaugen von festen Proben mit Sauren,

2. Aufldsen von festen Proben,

3. AufschlieRen von organischen Proben mit oxidierenden Reagenzien,

4. Extrahieren, von festen Proben mit organischen Lésungsmittein.
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PATENTANSPRUCHE:

Vorrichtung zur Durchfithrung von fest-flissig Extraktionen bzw. chemischen Reaktionen in
offenen Reaktionsgefafen (9) unter Druck und bei erhdhter Temperatur umfassend einen
mit einem Deckel (2) verschlieBbaren und von aufien gekuhiten Druckbehalter (1), wobei
eine zentral vom Boden (1a) des Druckbehaiters (1) aufragende Heizpatrone (6) und ein
vom Boden (1a) aufragender Temperatursensor (7) vorgesehen sind, dadurch gekenn-
zeichnet, dafl der Ringspalt zwischen Heizpatrone (6) und Wandung des Druckbehalters
(1) mit einer zur Warmetbertragung geeigneten Flussigkeit (8), wie z.B. Wasser geflllt ist,
in welche Flussigkeit die Reaktionsgefafe (9) eintauchen und daf} in den Druckbehalter (1)
ein Innenbehdlter (5) aus chemisch resistentem und temperaturbestandigem Kunststoff,
beispielsweise PTFE-Teflon oder PFA-Teflon, eingepal’t ist, der in seinem Boden (5a) Off-
nungen aufweist, durch welche die Heizpatrone (6) und der Temperatursensor (7) in den
Druckbehalter-innenraum ragen.

Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR in den mit der Flussigkeit
(8) gefuliten Ringspalt ein oder mehrere Ultraschallsonden (10) ragen.

HIEZU 2 BLATT ZEICHNUNGEN
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