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(57) Abstract: The invention relates to a device for the refrigerated storage and dispensing of substance samples, in particular a
sample dispenser that is used in chromatography. Said device comprises a holder (7) for receiving one or more substance samples
(3), at least one section of the holder (7) comprising at least one cavity (13) that is traversed by a liquid coolant (29), said cavity or
cavities (13) being connected to a feed connection for supplying the coolant (29) and a return connection for evacuating the coolant
(29). The device also comprises a liquid refrigeration unit (21), the feed connection of which is connected to the feed connection
of the cavity or cavities (13) and the return connection of which is connected to the return connection of the cavity or cavities (13),
a pump (23) for transporting the coolant (29) through the cavity or cavities (13) and a Peltier refrigeration unit (27) for cooling the
coolant (29). In addition, the invention relates to an integrated liquid refrigeration unit (21) for a device of this type.
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(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von Probesubstanzen,
insbesondere Probengeber fiir die Chromatographie, mit einer Aufnahmeeinrichtung (7) zur Aufnahme einer oder mehrerer Pro-
bensubstanzen (3), wobei zumindest ein Teil der Aufnahmeeinrichtung (7) wenigstens einen Hohlraum (13) aufweist, welcher von
einem fliissigen Kithlmedium (29) durchstrémt ist, wobei der wenigstens eine Hohlraum (13) mit einem Vorlaufanschluss fiir das
Zufiihren des Kithimediums (29) und mit einem Riicklaufanschluss fiir das Abfiihren des KithImediums (29) verbunden ist, und mit
einer Fliissigkeits-Kiihleinheit (21), welche mit ihrem Vorlaufanschluss mit dem Vorlaufanschluss des wenigstens einen Hohlraums
(13) und mit ihrem Riicklaufanschluss mit dem Riicklaufanschluss des wenigstens einen Hohlraums (13) verbunden ist und welche
eine Pumpe (23) zur Férderung des Kiithimediums (29) durch den wenigstens einen Hohlraum (13) und eine Peltier-Kiihleinheit (27)
zur Kithlung des Kithlmediums (29) aufweist. Des Weiteren betrifft die Erfindung eine integrierte Fliissigkeits-Kiihleinheit (21) fiir
eine derartige Vorrichtung.
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Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von Proben und

hierfiir geeignete integrierte Fliissigkeits-Kiihleinheit

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von
Proben, insbesondere einen Probengeber fiir die Chromatographie. Die Vorrichtung
umfasst eine Aufnahmeeinrichtung zur Aufnahme einer oder mehrere Proben, welche
temperiert wird, um die Proben iiber ldngere Zeit hin auf einer konstanten Temperatur
halten zu koénnen und auf diese Weise die temperaturabhiingigen Eigenschaften der
Probensubstanzen unabhingig von der Entnahmezeit konstant zu halten. Des Weiteren
gewibhrleistet die Kithlung auf eine konstante Temperatur, dass die einzelnen Proben-
substanzen bei gleicher Temperatur analysiert werden konnen und somit die Ergebnisse
vergleichbar sind. Des Weiteren betrifft die Erfindung eine integrierte Fliissigkeits-
Kiihleinheit, die fiir eine derartige Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abge-

ben von Proben geeignet ist.

Insbesondere in der Hochleistungs-Fliissigkeitschromatographie (High Performance

- Liquid Chromatography; HPLC) finden iiberwiegend automatische Probengeber Ver-

wendung, die mit einer groen Anzahl zu analysierender Proben, die gleiche oder unter-
schiedliche Probensubstanzen enthalten konnen, bestiickbar sind. Die Probengeber
fithren die einzelnen Proben automatisch zum benétigten Zeitpunkt der weiteren Verar-
beitung zu. Die Proben befinden sich in einer geeigneten Aufnahmeeinrichtung, die zurri
einen die Probenbehilter als solche und ggf. Halterungen hierfiir und zum anderen einen
sogenannten Probenteller umfassen kénnen. Die Entnahme der jeweiligen Probe aus
dem Probenbehilter erfolgt iiber eine Probennadel. Probennadel und die Aufnahmeein-
richtung kénnen relativ zueinander bewegbar ausgebildet sein, so dass jede Probe ein-
zeln und gezielt entnommen werden kann. In der Regel ldsst sich die Probennadel in
mehreren Bewegungsachsen verschieben, um jede gewiinschte Probe erreichen zu kon-
nen. In einem anderen Losungsansatz verwendet man einen beweglichen, insbesondere

drehbaren oder verschiebbaren Probenteller. Hierdurch vereinfacht sich die Mechanik,
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die die Probennadel bewegen muss, da mindestens eine Bewegungsachse durch die
Bewegung des Probentellers realisiert werden kann. Dies hat gleichzeitig den Vorteil,

dass die fluidischen Leitungslidngen zur Probennadel kurz gehalten werden kénnen.

Da die Analysen unter Umstinden sehr lange dauern konnen, und auBlerdem die Pro-
benkapazitit in den Probengebern immer groBer wird, steigt die Aufenthaltsdauer der
einzelnen Proben, die im Probengeber fiir die Messung bereit gehalten werden miissen.
Aus den bereits vorstehend genannten Griinden und auch aufgrund der Tatsache, dass
viele Probensubstanzen bei Zimmertemperatur ihre Zusammensetzung verdndern kon-

nen, ist eine Kiihlung der Proben erforderlich.

Hierzu ist es bekannt, den Probenteller unmittelbar mittels einer Peltier-Kiihleinheit,
also durch einen thermoelektrischen Kiihler, entsprechend zu temperieren. Neben der
geforderten, ausreichend hohen Temperaturkonstanz kommt es bei derartigen Proben-
gebern auch auf eine gleichmaBige Temperaturverteilung innerhalb der Aufnahmeein-

richtung fiir die Proben an, um vergleichbare Analyseergebnisse zu erhalten.

Bei den bekannten Probengebern mit direkter Peltier-Kiihlung ist der Probenteller iiber
einen gut wirmeleitfihigen Metallkérper, der auch Bestandteil des Probentellers sein
kann, mit der Kalt-Seite der Peltier-Kiihleinheit gekoppelt. Auf der Warmseite der Pel-
tier-Kihleinheit ist ein Kiihlkorper angebracht. Die Abwérme des Kiihlkorpers wird
durch einen Luftstrom, der durch einen zusitzlichen Liifter bereit gestellt werden kann,

abgefiihrt.

Um einen ausreichenden Wirkungsgrad zu erzielen, miissen die Warmeiibergangswider-
stande zwischen der Peltier-Kiihleinheit und dem Probenteller sowie zwischen der Pel-
tier-Kiihleinheit und der Umgebungsluft so gering wie mdglich sein. Aus dieser Forde-
rung ergibt sich als giinstigste geometrische Anordnung eine Platzierung der Peltier-
Kiihleinheit unmittelbar unterhalb des zu kiihlenden Probentellers. Der Kiihlk&rper
muss damit an der Unterseite der Peltier-Kiihleinheit befestigt sein. Im Fall eines dreh-

baren Probentellers dreht sich die Peltier-Kiihleinheit einschlieBlich Kiihlkorper mit.
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Damit ergibt sich fiir diese Struktur der Nachteil, dass das gesamte Kiihlsystem unter-
halb des Probentellers vorgesehen werden muss, was zwangsweise zu einer Vergrofe-
rung der Bauhohe des Gesamtgerits fiihrt. Ein weiterer Nachteil besteht darin, dass die
Wirmeabfuhr auf der Warmseite der Peltier-Kiihleinheit zwangsldufig in unmittelbarer
Nihe des Probentellers erfolgen muss. Somit ist eine aufwéndige thermische Isolierung
moglich, um eine Riickwirkung auf den Probenteller bzw. die gesamte Aufnahmeein-
richtung und die darin aufgenommenen Proben infolge einer Erwdrmung durch die von

der Warm-Seite der Peltier-Kiihleinheit abgefiihrte Warme zu vermeiden.

Neben einer direkten thermoelektrischen Kiihlung der Aufnahmeeinrichtung fiir die
Proben ist es bekannt, eine Luftkiihlung einzusetzen. Die Luft wird in einer entspre-
chenden Kiihleinheit auf die gewiinschte Temperatur gebracht. Ein Liifter erzeugt eine
hinreichend starke Luftstromung, die am Probenteller bzw. der Aufnahmeeinrichtung
vorbeigeleitet wird und diese kiihlt. Die Kiihleinheit kann auf unterschiedliche Weise
realisiert sein, beispielsweise thermoelektrisch oder auf der Basis eines Verdamp-

fungsprinzips.

Wegen der geringen Wiarmekapazitidt von Luft ist ein entsprechend grofler Volumen-
strom nétig, um einen ausreichenden Wérmetransport zu erzielen. Dies bedingt grofie
Querschnitte fiir die erforderlichen luftfilhrenden Kanéle, was mit einem entsprechen-
den Platzbedarf und einer entsprechenden BaugréBe einhergeht. Die geringe Warmeka-
pazitit des Kiihlmittels Luft macht es zudem schwierig, eine gleichméfige Temperatur-

verteilung sicher zu stellen.

SchlieBlich ist es bekannt, eine Aufnahmeeinrichtung eines Probengebers mittels eines
externen Kiihlsystems zu kiihlen. Es ist beispielsweise bekannt, ein externes Fliissig-
keits-Kiihlsystem in Form eines Kryostaten mit einem Probengeber zu koppeln. Der
Kryostat stellt dabei eine auf den gewiinschten Wert temperierte Kiihlfliissigkeit zur
Verfiigung. Unterhalb des Probentellers ist ein Bereich vorgesehen, der von der Kiihl-
fliissigkeit durchstromt und damit auf etwa dieselbe Temperatur wie die Kiihlflussigkeit

gebracht wird.
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Nachteilig an dieser Losung ist vor allem der grofie Platzbedarf durch das zusétzliche
externe Gerit. AuBerdem muss zur Inbetriebnahme zuerst das Kiihlsystem angeschlos-

sen, befiillt und entliiftet werden.

Da derartige bekannte Probengeber einen ortsfesten Probenteller aufweisen, ist es in
diesem Fall erforderlich, einen aufwindigeren Nadelantrieb zur Probenentnahme mit
entsprechend langen Verbindungsleitungen vorzusehen. Ein weiterer Nachteil ist, dass
die Temperaturregelung fiir die Kiihlfliissigkeit im externen Gerit erfolgt. Damit hingt
die Temperatur der Aufnahmeeinrichtung von weiteren Faktoren ab, wie z. B. der Um-
gebungstemperatur und der Luftbewegung sowie von der Lange der Leitungen fiir die

Kiihlflissigkeit.

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zum gekiihlten Auf-
bewahren und Abgeben von Probensubstanzen, insbesondere einen Probengeber fiir die
Chromatographie, zu schaffen, wobei die vorgenannten Nachteile bekannter Systeme
vermieden werden und insbesondere eine geringere GerdtebauhShe ermdoglicht wird.
Des Weiteren liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, eine integrierte Fliissigkeits-
Kiihleinheit fiir eine derartige Vorrichtung bereit zu stellen.

Die Erfindung 16st diese Aufgabe mit den Merkmalen der Patentanspriiche 1 bzw. 7.

Die Erfindung geht von der Erkenntnis aus, dass der Einsatz einer Flissigkeitskiihlung
in einer Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von Proben, wie bei-
spielsweise einem Probengeber fiir die Chromatographie, dann auf einfache Weise
méglich ist und zu einer geringen Baugrofe, insbesondere geringen Bauhdhe, fiihrt,
wenn fiir die Fliissigkeits-Kiihleinheit eine Peltier-Kiihleinheit verwendet wird. Derarti-
ge Peltier-Kiihleinheiten sind entsprechend bauklein und kénnen an einer beliebigen
Stelle innerhalb der Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von Pro-
bensubstanzen vorgesehen werden, wenn durch den Einsatz eines fliissigen Kiithimedi-
ums die Wirme von der Aufnahmeeinrichtung an den Ort der Flussigkeits-Kiihleinheit

transportiert wird.
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Durch die von der Aufnahmeeinrichtung entfernte Positionierung der Fliissigkeits-
Kiihleinheit und insbesondere der davon umfassten Peltier-Kiihleinheit ergibt sich der
Vorteil, dass die von der Warm-Seite der Peltier-Kiihleinheit abzufiihrende Warmeener-
gie unter Vermeidung einer hierdurch bedingten Erwéarmung der Aufnahmeeinrichtung

abgeflihrt werden kann.

Nach einer Ausfiihrungsform der Erfindung kann der wenigstens eine vom fliissigen
Kiihlmedium durchstromte Hohlraum, der in zumindest einem Teil der Aufnahmeein-

richtung vorgesehen ist, in Form eines Kanals ausgebildet sein.

Durch eine entsprechende Fithrung des Kanals oder das Vorsehen mehrerer Kanéle mit
den selben Querschnitten und dem selben Stromungswiderstand zwischen dem Vor-
und Riicklauf kann eine gleichmifige Temperierung der Aufnahmeeinrichtung, insbe-

sondere des Probentellers, erreicht werden.

Beispielsweise ist es moglich, den wenigstens einen Kanal so auszubilden, dass er mit
einem ersten Abschnitt von seinem Vorlaufanschluss bis zu einem Umkehrpunkt oder
Umkehrbereich verlduft und mit einem zweiten Abschnitt von dem Umkehrpunkt oder
Umkehrbereich bis zu seinem Riicklaufanschluss, wobei der erste Abschnitt im We-
sentlichen iiber seine gesamte Lange parallel zum zweiten Abschnitt verlduft. Hierdurch
ist gewihrleistet, dass bei einer angenommenen gleichméfBigen Warmeabgabe pro Lén-
geneinheit in jedem Lingenabschnitt des Doppelkanals, in dem ein Teil des ersten Ab-
schnitts und ein Teil des zweiten Abschnitts des wenigstens einen Kanals verlduft, im

Wesentlichen die selbe Wiarmeleistung aufgenommen werden kann.

Dabei kann der wenigstens eine Kanal mit seinem ersten und zweiten Abschnitt eine

Doppelspirale oder eine doppelt méanderférmige Struktur bilden.

Nach einer weiteren Ausfithrungsform der Erfindung kann ein Temperatursensor vorge-
sehen sein, der die Ist-Temperatur der Aufnahmevorrichtung, vorzugsweise an einem

den Probensubstanzen benachbarten Ort, erfasst. Durch das zusétzliche Vorsehen einer
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Regeleinheit, welcher das Signal des Temperatursensors zugefiihrt ist, kann durch eine
Regelung der Pumpenleistung und/oder der Leistung der Peltier-Kiihleinheit mittels der
Regeleinheit die erfasste Ist-Temperatur innerhalb vorgegebener Schranken gleich einer

vorgegebenen Soll-Temperatur gehalten werden.

Eine fiir eine derartige Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von
Proben geeignete integrierte Fliissigkeits-Kiihleinheit umfasst eine Pumpe zur Forde-
rung des fliissigen Kiihimediums von einem Ansauganschluss zu einem Auslassan-
schluss, welche ein Pumpengehiuse aufweist, in dem der Ansauganschluss und der
Auslassanschluss vorgesehen sind oder mit welchem der Ansauganschluss oder der
Auslassanschluss verbunden sind. Die Wandung des Pumpengeh&uses ist zumindest in
einem Kiihlbereich so ausgebildet, dass ein geringer Wirmedurchgangswiderstand
gegeben ist. In diesem Kiihlbereich ist wenigstens eine Peltier-Kiihleinheit mit dem
Pumpengehiduse gut wirmeleitend verbunden, um einen Transport von Wérmeenergie
aus dem das Pumpengehiuse durchstromenden Kiithlmedium zu einer Warmesenke zu
bewirken. Die Wirmesenke ist dabei unmittelbar mit der Warm-Seite der Peltier-
Kiihleinheit verbunden. Zwischen dem Pumpengehiuse und der Warmesenke ist aufler-
halb des Bereichs, in dem die wenigstens eine Peltier-Kiihleinheit zwischen der Au-
ssenwandung des Pumpengehiuses und der dieser zugewandten Wandung der Warme-
senke angeordnet ist, eine Isolierung vorgesehen. Hierdurch wird eine Riickwirkung
von der Warm-Seite der Peltier-Kiihleinheit auf deren Kalt-Seite und damit auf das

Pumpengehiuse weitgehend vermieden und der Gesamtwirkungsgrad verbessert.

Die Wirmesenke kann insbesondere als Kiihlkorper mit einer die Oberfliche vergré-

Bernden Struktur ausgebildet sein.

Als Pumpenantrieb kann ein Elektromotor vorgesehen sein, der innerhalb der Einheit
bestehend aus Wirmesenke, Pumpengehiuse, Peltier-Kiihleinheit und Isolierung, vor-
zugsweise innerhalb des Volumens der Wérmesenke, angeordnet ist. Hierdurch ergibt

sich eine extrem baukleine Flussigkeits-Kiihleinheit.
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Der Pumpenantrieb kann bei dieser Anordnung seine Verlustleistung unmittelbar an die
Wirmesenke abgeben, so dass diese sowohl fiir das Abfithren der Wérmeenergie von
der Warm-Seite der Peltier-Kiihleinheit dient als auch fiir das Abfiihren der Verlustlei-
stung des Pumpenantriebs. Auch hierdurch wird eine extrem kompakte Konstruktion

der Fliissigkeits-Kiihleinheit méglich.

~ Der Elektromotor kann besonders zweckmiBig als elektronisch kommutierter Motor mit

Permanentmagnet-Rotor realisiert werden. In diesem Fall muss dem Rotor keine elektri-
sche Energie zugefiihrt werden, so dass dieser unmittelbar im dichten Pumpengehéuse
angeordnet werden kann. Das zum Antrieb des Rotors erforderliche elektromagnetische
Drehfeld kann sowohl durch das Vorsehen entsprechender Statorwicklungen, als auch
durch das Vorsehen eines dufieren Rotors, auf dem wiederum Permanentmagnete ange-

ordnet sind.

Durch das Vorsehen der Permanentmagnete innerhalb des dichten Pumpengehéuses
ergibt sich der Vorteil, dass aus dem Pumpengehiuse keine Antriebswelle herausgefuihrt
werden muss. Ein weiterer Vorteil besteht darin, dass in einem Permanentmagnet-Rotor
nahezu keine Verlustwirme freigesetzt wird. r Kiihlkérper kann mittels eines ebenfalls

mit der Fliissigkeits-Kiihleinheit integriert ausgebildeten Liifters gekiihlt werden.

Die Welle des Elektromotors zum Antrieb der Pumpe kann selbstverstdndlich auch aus
dem Pumpengehiuse herausgefithrt und mit dem Liifterrad des Liifters verbunden sein.
Hierbei ist zwar die dichte Durchfilhrung der Welle des Pumpenantriebs durch das

Pumpengehiuse erforderlich, jedoch kann ein separater Liiftermotor eingespart werden.

Nach einer anderen Ausfithrungsform kann selbstverstindlich auch ein Liifter mit einem
separaten elektromotorischen Antrieb vorgeschen sein. Dieser elektromotorische An-
trieb kann auch gleichzeitig fiir den Antrieb eines &dufieren Rotors mit Permanentma-
gneten gekoppelt sein und diesen rotierend antreiben. Durch das von den Permanentma-
gneten des duBeren Rotors erzeugte elektromagnetische Drehfeld kann ein im Pumpen-

gehiuse dicht aufgenommener Rotor (ohne herausgefiihrte Welle) angetrieben werden.
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Nach der bevorzugten Ausfiihrungsform der Erfindung ist die Pumpe selbst als Kreisel-

pumpe mit einem Pumpenfliigelrad ausgebildet.

Das Pumpenfliigelrad und die wenigstens eine Peltier-Kiihleinheit konnen dabei so in
bzw. an der Pumpe angeordnet sein, dass durch das Pumpenfliigelrad eine Durch-
mischung des im Pumpengehéuse befindlichen Kithimediums bewirkt wird, welches in
einem an den Kiihlbereich des Pumpengehiduse angrenzenden Volumen enthalten ist.
Hierdurch ergibt sich der Vorteil, dass auf ansonsten benétigte Mischelemente zur Ver-
wirbelung des Kiihlmediums verzichtet werden kann, die den Stromungswiderstand

innerhalb des Pumpengehéuses erhhen wiirden.

Weitere Ausfiihrungsformen der Erfindung ergeben sich aus den Unteranspriichen.

Die Erfindung wird nachfolgend anhand in der Zeichnung dargestellter Ausfithrungs-

beispiele niher erldutert. In der Zeichnung zeigen:

Fig. 1 eine schematische Darstellung der wesentlichen Komponenten eines Proben-
gebers fiir die Chromatographie mit einer Aufnahmeeinrichtung fiir die Pro-
bensubstanzen und einer integrierten Fliissigkeits-Kiihleinheit nach der Erfin-

dung;

Fig.2 eine schematische Schnittansicht der integrierten Fliissigkeits-Kiihleinheit in

Fig. 1 und

Fig. 3 eine schematische Darstellung der Aufnahmeeinrichtung in Fig. 1 mit einem
spiralformigen Verlauf von Kanélen fiir das Kithimedium in Draufsicht (Fig.
3a) und im Schnitt entlang der Linie A-A (Fig. 3b).

Fig. 1 zeigt in schematischer Darstellung eine Vorrichtung 1 zum gekiihlten Aufbewah-
ren und Abgeben von Proben 3, die beispielsweise in kleinen Behiltern 5 aufgenommen

sein konnen. Die Behilter 5 konnen selbstverstédndlich in entsprechenden Kéfigen (nicht
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dargestellt) gehalten sein. Alternativ kénnen die Substanzen auch direkt in einer Auf-
nahme mit entsprechenden Vertiefungen eingebracht sein. Im Rahmen der folgenden
Beschreibung seien jegliche Mittel zur Aufnahme der eigentlichen Probensubstanzen 3
als Aufnahmeeinrichtung 7 bezeichnet. Im dargestellten Ausfithrungsbeispiel umfasst
die Aufnahmeeinrichtung 7 somit die Behélter 5 und einen topfférmig ausgebildeten
Probenteller 9, der an seiner Unterseite und an seinen Auenwandungen mittels einer
Wirmeisolierung 11 isoliert ist. Die Wérmeisolierung 11 besteht aus einem ausreichend

gut wirmeisolierenden Material und weist eine ausreichende Dicke auf.

Zumindest im Boden des Probentellers 9 ist wenigstens ein Hohlraum, beispielsweise in
Form eines Kanals 13 (Fig. 3) zum Fiihren eines fliissigen Kithimediums vorgesehen.
Das fliissige Kithimedium wird dem Probenteller 9 iiber eine geeignete Drehdurchfiih-
rung 15 (Fig. 3) zugefiihrt, die in einem koaxialen Zapfen 17 des Probentellers 9 ausge-
bildet ist. An dem koaxialen Zapfen 17 bzw. der Drehdurchfiihrung 15 ist jeweils ein
Vorlaufanschluss und ein Riicklaufanschluss vorgesehen, welche jeweils mit den betref-
fenden Enden des Kanals 13 verbunden ist. Der Vorlaufanschluss und der Riicklaufan-
schluss ist jeweils mittels einer Anschlussleitung 19 mit dem Vorlaufanschluss bzw.
dem Riicklaufanschluss einer integrierten Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 verbunden. Die
integrierte Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 umfasst eine Pumpe 23, zur Férderung des fliis-
sigen Kithimediums durch die Anschlussleitungen 19 und den damit verbundenen Kanal

13.

Durch die Drehdurchfithrung 15, die in dem koaxialen Zapfen 17 des Probentellers 9
vorgesehen ist, kann der Probenteller 9 um seine Achse rotierend angetrieben ausgebil-
det sein, um den jeweiligen Behdlter 5, aus dem die Probensubstanz 3 entnommen wer-
den soll, in eine Entnahmeposition zu bewegen. Die Drehdurchfiihrung 15 gewéhrleistet
dabei, dass unabhingig von der Winkelstellung des Probentellers eine Verbindung des
Kanals 13 mit dem Vorlaufanschluss und Riicklaufanschluss der Drehdurchfiihrung 15

und den damit verbundenen Anschlussleitungen 19 aufrecht erhalten bleibt.
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Durch das rdumliche Trennen der integrierten Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 und des
Probentellers 9 bzw. der Aufnahmeeinrichtung 7 und den Transport der Warme mittels
des fliissigen Kiihimediums von der Aufnahmeeinrichtung 7 zur Fliissigkeits-
Kiihleinheit 21 ergibt sich der Vorteil einer flexiblen Anordnung der integrierten Fliis-
sigkeits-Kiihleinheit 21 innerhalb eines gemeinsamen Gehduses (nicht dargestellt) der
Vorrichtung 1. Gegeniiber bekannten, direkt mittels einer Peltier-Kiihleinheit an der
Unterseite gekiihlten Probentellers 9 ergibt sich insbesondere der Vorteil einer mogli-

chen geringeren Bauhohe einer derartigen Vorrichtung.

Des Weiteren kann durch die rdumliche Trennung der integrierten Fliissigkeits-
Kiihleinheit 21 von der Aufnahmeeinrichtung 7 der Vorteil einer geringen Riickwirkung
hinsichtlich der von der Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 abgefiihrten Wérme auf die Auf-
nahmeeinrichtung 7 erzielt werden. In jedem Fall kann, selbst bei einer unmittelbar
angrenzenden Positionierung der Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 an die Aufnahmeeinrich-
tung 7 durch das Vorsehen einer entsprechenden Isolierung eine derartige Riickwirkung
vermieden werden. In vielen Fillen wird eine derartige Isolierung jedoch nicht erfor-
derlich sein, da die Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 ausreichend weit entfernt von der Auf-
nahmeeinrichtung 7 positioniert werden kann. Beispielsweise kann die Warm-Seite der
Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 an der Riickseite oder einen anderen Auflenwandung des

Gehauses der Vorrichtung 1 positioniert werden.

Fig. 2 zeigt eine Ausfiihrungsform einer integrierten Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 sche-
matisch im Schnitt. Die Fliissigkeits-Kiihleinheit 21 umfasst eine Pumpe 23, die als
Kreiselpumpe ausgebildet ist. Das Pumpengehéduse 25 besteht zumindest in einem Be-
reich, in welchem das Pumpengehiuse 25 mit der Kalt-Seite einer Peltier-Kiithleinheit
27 verbunden ist, aus einem gut wirmeleitenden Material, so dass der Wéarmedurch-
gangswiderstand fiir den Warmetransport von dem im Pumpengehéuse 25 befindlichen
flissigen Kithimedium 29 auf die Kalt-Seite der Peltier-Kiihleinheit 27 ausreichend

gering ist.
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Die Kreiselpumpe 23 weist an ihrem Pumpengehéuse 25 einen Ansauganschluss 31 und
einen Auslassanschluss 33 auf. Der Ansauganschluss 31 und der Auslassanschluss 33
kénnen mittels der Anschlussleitungen 90 mit dem Vorlauf- und Riicklaufanschluss der

Aufnahmeeinrichtung 7 bzw. der Drehdurchfiihrung 15 verbunden sein (Fig. 1).

Im Pumpengehiuse 25 ist das Fliigelrad 35 der Kreiselpumpe 23 vorgesehen. Das Flii-
gelrad ist mittels einer Welle 37 rotierbar im Pumpengehéduse 25 gehalten. Das Pum-
pengehiduse 25 schliefit dabei die Welle und die hierfiir erforderlichen Lager vorzugs-
weise dicht ein, so dass keine abdichtende Durchfithrung der Welle 37 aus dem Pum-
pengehduse 25 heraus vorgesehen sein muss. Aufwéndige abgedichtete Drehdurchfiih-

rungen durch das Pumpengehiuse kénnen somit entfallen.

Das Fliigelrad 35 befindet sich in einem Volumen innerhalb des Pumpengehéuses 23,
welches sich in unmittelbarer Nachbarschaft des Bereichs der Gehdusewandung befin-
det, durch die der Wirmetransport in Richtung auf die Kalt-Seite der Peltier-Kiihleinheit
27 erfolgt. Damit wird in der Umgebung dieses Bereichs der Gehdusewandung eine
turbulente Stromung erzeugt, die eine gute Durchmischung des von der Peltier-
Kiihleinheit bereits abgekiihlten Kithimediums mit dem einstromenden, relativ warmen
Kiihlmedium bewirkt. Hierdurch wird der Wirmeiibergang von der Peltier-Kiihleinheit

und damit der Wirkungsgrad des Gesamtsystems wesentlich verbessert.

Die Welle 37 kann vorzugsweise aus einem keramischen Material bestehen, um den
Verschleif3 der Lager im Pumpengehiuse gering zu halten. Durch die im Vergleich zu
metallischen Werkstoffen geringere Warmeleitfahigkeit lasst sich dadurch gleichzeitig
das Einbringen von Wirmeenergie in das Pumpeninnere und das Ubertragen dieser

Wirme auf das im Pumpengehause 25 gefiihrte fliissige Kithimedium 29 vermeiden.

Wie in Fig. 2 dargestellt, kann das Pumpengehduse 25 auch mit einem integrierten
Vorratsbehilter 39 ausgebildet sein, in dem ein zusétzliches Kithimedium 29 enthalten
sein kann. Durch das Vorsehen des Vorratsbehélters 39 im oberen Bereich erfolgt ein

selbsttitiges Zufiigen des darin bevorrateten Kithimediums tiber eine Zufiihr6ffnung 41
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in den Kreislauf des Kiihlmediums. Fiir das Befiillen des Vorratsbehilters 39 kann ein
Befiillanschluss 43 vorgesehen sein. Indem der Vorratsbehélter 39 nur zum Teil mit
Kithlmedium gefiillt wird, wirkt das mit Luft gefiillte restliche Volumen des Vorratsbe-
halters 39 gleichzeitig als Ausgleichsbehlter fiir die vom Betriebszustand abhéngige
Wirmedehnung der Kiihlfliissigkeit. Bei einer insgesamt hoheren Kiihlmitteltemperatur
steigt der Volumenbedarf des Kiihlmittels an, so dass sich der Fliissigkeitsstand im

Vorratsbehilter 39 erhoht und die dariiber befindliche Luft komprimiert wird.

Die Warm-Seite der Peltier-Kiihleinheit 27 ist unmittelbar mit einem Kiihlkorper 45
verbunden. Dieser kann in tiblicher Weise Kiihlrippen 47 zur Vergréferung der Ober-
fliche zur Ubertragung der abzufiihrenden Wiarmeenergie an die Umgebungsluft auf-

weisen.

Zur Verbesserung des Wirmeabtransports vom Kiihlkorper 45 kann an dessen Abluft-
seite ein Liifter 49 vorgesehen sein. Der Liifter 49 umfasst vorzugsweise einen eigen-

standigen elektromotorischen Antrieb fiir den rotierenden Antrieb des Liifterrads 51.

Der Antrieb der Pumpé erfolgt mittels eines elektromotorischen Antriebs 53, der aus an
der Welle 37 angeordneten Permanentmagneten 55 besteht, die den Rotor des elektro-
motorischen Antriebs 53 innerhalb des Pumpengehduses 25 bilden, und aus Statorspu-
len 57, die das fiir den Antrieb des Rotors erforderliche elektromagnetische Wechselfeld
erzeugen. Der elektromotorische Antrieb 53 ist dabei, wie in Fig. 2 dargestellt, vor-
zugsweise innerhalb des Volumens des Kithlkérpers 45 vorgesehen. Hierdurch ergibt
sich zum einen der Vorteil einer sehr kompakten Bauweise und zum anderen der Vor-
teil, dass die vom elektromagnetischen Antrieb 53, insbesondere den Statorspulen 57
erzeugte Wirmeenergie ebenfalls unmittelbar tiber den Kiihlkérper 45 abgefiihrt werden

kann.

Selbstverstindlich sind jedoch auch andere elektromotorische Antriebe fiir die Kreisel-
pumpe 23 denkbar. Beispielsweise kann anstelle der Statorspulen 57 ein duflerer Rotor

vorgesehen sein, der koaxial zur Welle 37 rotierbar gehalten ist. Dieser duflere Rotor
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kann Permanentmagnete umfassen, durch deren Rotation das fiir den Antrieb des die
Permanentmagneten 55 aufweisenden, pumpeninternen Rotors notige Wechselfeld
erzeugt wird. Dieser dufere Rotor kann seinerseits beispielsweise mit dem elektromoto-

rischen Antrieb des Liifters 49 gekoppelt und von diesem angetrieben sein.

Nach einer anderen, nicht dargestellten Ausfithrungsform der Erfindung kann die Pum-
penwelle 37 an der riickwiértigen Seite des Kiihlkorpers 45 herausgefiihrt und mit dem
Liifterrad 51 gekoppelt sein. Auf diese Weise kann auf einen eigenstdndigen elekiro-

motorischen Antrieb fiir den Liifter 49 verzichtet werden.

Zwischen dem Kithik&rper 45 und dem Pumpengehiuse kann ein Isolationsmaterial 59
vorgesehen sein. Das Pumpengehiuse kann, wie in Fig. 2 dargestellt, auch im Wesentli-
chen vollstindig, dass heifit bis auf den Bereich, in dem das Pumpengehéuse mit der
Kalt-Seite der Peltier-Kiithleinheit 27 verbunden ist, durch das Isolationsmaterial 59
umgeben sein. Selbstverstindlich kann das Isolationsmaterial 59 auch von einer Au-
Benwandung eines Isolationsgehduses 61 umgeben sein, wodurch ein Schutz des Isola-
tionsmaterials 59 gegen Umwelteinfliisse von auen gegeben ist. Aus dem Isolationsge-
hiuse 61 sind dann lediglich der Ansauganschluss 31, der Auslassanschluss 33 und

gegebenenfalls der Befiillanschluss 43 herauszufiihren.

Die in Fig. 2 dargestellte integrierte Fliissigkeits-Kiihleinheit weist somit einen extrem
kompakten Aufbau auf, der baukleine Vorrichtungen zum gekiihlten Aufbewahren und

Abgeben von Probensubstanzen ermdéglicht.

Fig. 3a zeigt schematisch eine Schnittansicht eines horizontalen Schnitts des Bodens des
Probentellers 9 in Fig. 1. Aus dem horizontalen Schnitt in Fig. 3a und der Schnittansicht
in Fig. 3b wird klar, dass der Probenteller 9 in seinem Boden iiber einen Kanal 13 fiir
das fliissige Kithimedium verfiigt, der im Wesentlichen in Form einer Doppelspirale
verlduft. Ausgehend von der Drehdurchfiihrung 15 gelangt das Kithlmedium in Rich-
tung des Pfeils X von einem Vorlaufanschluss in den Kanal 13 und strémt im Wesentli-

chen spiralformig bis zu einem Umkehrpunkt oder Umkehrbereich 63 des Kanals 13.
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Nach dem Umkehrbereich 63 strémt das Kiithlmedium im Wesentlichen parallel zum
Verlauf des ersten Abschnitts des Kanals 13 zwischen dem Vorlaufanschluss und dem
Umkehrbereich 63 zuriick zum Riicklaufanschluss der Drehdurchfiihrung 15 (Pfeilrich-
tung Y in Fig. 3a). Durch das parallele Fithren des ersten Abschnitts des Kanals 13 und
des zweiten Abschnitts des Kanals 13 zwischen dem Umkehrbereich 63 und dem
Riicklaufanschluss wird eine hervorragend gleichméfBige Temperaturverteilung iiber den

Boden des Probenbehilters 19 erreicht.

Wie in Fig. 3b dargestellt, kann der Kanal 13 dadurch realisiert werden, dass beispiels-
weise zwischen einer unteren Wandung 65 und einer oberen Wandung 67 des Bodens
des Probentellers 9 ein Kanalelement 69 eingebracht ist, wobei der Kanal 13 durch das
Zusammenwirken der Innenwandungen des Kanalelements 69 und der unteren bzw.
oberen Wandung 65, 67 gebildet wird. Das Kanalelement 69 kann dabei beispielsweise
durch Prigen der Doppelspiral-Struktur in ein zundchst ebenes Element, beispielsweise

aus Blech oder dergleichen, hergestellt werden.

Selbstverstindlich kann anstelle einer Doppelspiral-Struktur auch eine beliebige andere
Struktur gewihlt werden, die gewihrleistet, dass jeweils ein erster Kanalabschnitt von
einem Vorlaufanschluss bis zu einem Umkehrpunkt und ein zweiter Kanalabschnitt
vom Umkehrpunkt bis zu einem Riicklaufanschluss im Wesentlichen parallel zueinan-

der gefiihrt sind.

Um die Temperatur der Aufnahmeeinrichtung 7 innerhalb méglichst enger Grenzen
konstant halten zu kénnen, kann, wie in Fig. 1 dargestellt, an der Aufnahmeeinrichtung,
insbesondere am oder im Boden des Probentellers 9 ein Temperatursensor 71 vorgese-
hen sein, dessen Temperatursignal einer Regeleinheit 73 zugefiihrt ist. Die Regeleinheit
73 kann dann die Fliissigkeits-Kiihleinheit 21, insbesondere die Leistung der Pumpe 23
und die Leistung der Peltier-Kiihleinheit 27 so ansteuern, dass die Temperatur der Auf-

nahmeeinrichtung 7 auf einen konstanten Soll-Wert geregelt wird.
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Patentanspriiche

1. Vorrichtung zum gekiihlten Aufbewahren und Abgeben von Proben, insbesondere

Probengeber fiir die Chromatographie,

a)

b)

mit einer Aufnahmeeinrichtung (7) zur Aufnahme einer oder mehrerer Pro-
bensubstanzen (3), wobei zumindest ein Teil der Aufnahmeeinrichtung (7)
wenigstens einen Hohlraum (13) aufweist, welcher von einem fliissigen

Kiihlmedium (29) durchstromt ist,

wobei der wenigstens eine Hohlraum (13) mit einem Vorlaufanschluss fiir
das Zufiihren des Kiihlmediums (29) und mit einem Riicklaufanschluss fiir
das Abfiihren des Kiihlmediums (29) verbunden ist, und

mit einer Fliissigkeits-Kithleinheit (21), welche mit ihrem Vorlaufanschluss
mit dem Vorlaufanschluss des wenigstens einen Hohlraums (13) und mit ih-
rem Riicklaufanschluss mit dem Riicklaufanschluss des wenigstens einen
Hohlraums (13) verbunden ist und welche eine Pumpe (23) zur Foérderung
des Kithimediums (29) durch den wenigstens einen Hohlraum (13) und eine

Peltier-Kiihleinheit (27) zur Kiihlung des Kithimediums (29) aufweist.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der wenigstens

eine Hohlraum (13) als vom Kiithlmedium (29) durchstromter Kanal (13) ausge- '

bildet ist.

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass der wenigstens

eine Kanal (13) so ausgebildet ist, dass er mit einem ersten Abschnitt von seinem
Vorlaufanschluss bis zu einem Umkehrpunkt (63) oder Umkehrbereich verlduft
und mit einem zweiten Abschnitt von dem Umkehrpunkt (63) oder Umkehrbe-

reich bis zu seinem Riicklaufanschluss, wobei der erste Abschnitt im Wesentli-

chen iiber seine gesamte Linge parallel zum zweiten Abschnitt verlauft.
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Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass der wenigstens
eine Kanal (13) mit seinem ersten und zweiten Abschnitt eine Doppelspirale oder

eine doppelt mdanderférmige Struktur bildet.

Vorrichtung nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich-
net, dass ein Temperatursensor (71) vorgesehen ist, der die Ist-Temperatur der
Aufnahmevorrichtung (7), vorzugsweise an einem den Probensubstanzen (3) be-
nachbarten Ort, erfasst und dass eine Regeleinheit (73) vorgesehen ist, welcher
das Signal des Temperatursensors (71) zugefiihrt ist und welche die Pumpenlei-
stung und/oder die Leistung der Peltier-Kiihleinheit (27) so regelt, dass die er-
fasste Ist-Temperatur innerhalb vorgegebener Schranken gleich einer vorgegebe-

nen Soll-Temperatur ist.

Integrierte Fliissigkeits-Kiihleinheit fiir eine Vorrichtung zum gekiihlten Aufbe-
wahren und Abgeben von Probensubstanzen, insbesondere fiir einen Probengeber

fiir die Chromatographie,

a)  mit einer Pumpe (23) zur Forderung des flissigen Kithimediums (29) von
einem Ansauganschluss (31) zu einem Auslassanschluss (33), welche ein
Pumpengehiuse (25) aufweist, in welchem der Ansauganschluss (31) und
der Auslassanschluss (33) vorgesehen sind oder mit welchem der An-

sauganschluss (31) und der Auslassanschluss (33) verbunden sind,

b)  wobei die Wandung des Pumpengehéuses (25) zumindest in einem Kiihlbe-

reich einen geringen Wirmedurchgangswiderstand aufweist,

c) mit wenigstens einer, mit seiner Kalt-Seite unmittelbar am Kiihlbereich des
Pumpengehiuses (25) angeordneten Peltier-Kiihleinheit (27) zum Transport
von Wirmeenergie aus dem das Pumpengehduse (25) durchstromenden

Kiihlmedium (29) zu einer Warmesenke (45),
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d) wobei die Wirmesenke (45) unmittelbar mit der Warm-Seite der Peltier-

Kiihleinheit (27) verbunden ist, und

€)  wobei zwischen dem Pumpengehiuse (25) und der Wirmesenke (45) auBler-
halb des Bereichs, in dem die wenigstens eine Peltier-Kiihleinheit (27) an-

geordnet ist, eine Isolierung (59, 61) vorgesehen ist.

Flissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dass die
Wirmesenke als Kiihlkorper (45) ausgebildet ist.

Flﬁssigkeits;Kﬁhleinheit nach Anspruch 6 oder 7 dadurch gekennzeichnet, dass
der Pumpenantrieb als Elektromotor (53) ausgebildet und innerhalb der Einheit
bestehend aus Wirmesenke (45), Pumpengehduse (25), Peltier-Kiihleinheit (27)
und Isolierung (59, 61), vorzugsweise innerhalb des Volumens der Wirmesenke

(45), angeordnet ist.

Fliissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass der
Pumpenantrieb (53) seine Verlustleistung unmittelbar an die Wirmesenke (45)

abgibt.

Fliissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 8 oder 9, dadurch gekennzeichnet, dass
der Elektromotor (53) einen Permanentmagnet-Rotor aufweist, wobei der Perma-

nentmagnet-Rotor vorzugsweise im dichten Pumpengehiuse (25) angeordnet ist.

Flussigkeits-Kiihleinheit nach einem der Anspriiche 7 bis 10, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Kiihlkorper (45) mittels eines Liifters (49) gekiihlt ist, wobei
der Liifter vorzugsweise mit der Fliissigkeits-Kiihleinheit (21) integriert ausgebil-
det ist.
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Fliissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die
Welle (37) des Elektromotors (53) sowohl mit der Pumpe als auch mit einem

Liifterrad eines Liifters verbunden ist.

Fliissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass der

Liifter (49) einen separaten elektromotorischen Antrieb aufweist.

Flissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 10 und 13, dadurch gekennzeichnet,
dass der elektromotorische Antrieb des Liifters (49) mit einer Permanentmagnet-
Einheit gekoppelt und rotierend angetrieben ist, welche eine rotierendes Magnet-
feld zum Antrieb des im dichten Pumpengehduse (25) angeordneten Rotors er-

zeugt.

Fliissigkeits-Kiihleinheit nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, dass die Pumpe (23) als Kreiselpumpe ausgebildet ist.

Flissigkeits-Kiihleinheit nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass das
Pumpenfliigelrad (35) der Kreiselpumpe (23) und die wenigstens eine Peltier-
Kiihleinheit (27) so angeordnet sind, dass durch das Pumpenfliigelrad (35) eine
Durchmischung des im Pumpengehéuse befindlichen Kiithlmediums (29) bewirkt
wird, welches in einem an den Kiihlbereich des Pumpengehéuses (25) angrenzen-

den Volumen enthalten ist.

Flissigkeits-Kiihleinheit nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass ein Vorratsbehélter (39) fiir das Kithlmedium (29) vorgese-

hen ist, der mit dem Pumpengehiuse (25) verbunden oder in dieses integriert ist.

Fliissigkeits-Kiihleinheit nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dass der gesamte Kalt-Teil der Fliissigkeits-Kiihleinheit (21) be-
stehend aus dem Pumpengehduse (25) und, falls vorhanden, dem Vorratsbehilter

(39) im Wesentlichen vollstdndig mit einem Isoliermaterial (59) umschlossen ist.
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