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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft einen Druckreaktor zur Behandlung einer Probenflissigkeit geman
dem Oberbegriff des Patentanspruches 1.

[0002] Es sind derartige Druckreaktoren bekannt, welche unter anderem zur Durchfiihrung
nasschemischer Verfahren, insbesondere im LabormaBstab, vorgesehen sind, beispielsweise
zum Aufschluss von organischen Proben fiir die Spurenelementanalyse. Hierbei wird eine
Probenfliissigkeit in einer Probenleitung durch einen Ofen geleitet, wobei eine chemische Reak-
tion der einzelnen Bestandteile der Probenflissigkeit innerhalb der Probenleitung ablauft. Um
den Siedepunkt, und damit die erreichbaren Reaktionstemperaturen zu erhdhen, kann die
Probenleitung in einem DruckgefdB angeordnet sein. Hierbei kann ein freies Ende der Proben-
leitung im DruckgeféB angeordnet sein, wodurch es zu einem Druckausgleich zwischen Proben-
leitung und DruckgefaBB kommt. Aufgrund dieses Druckausgleiches begrenzen die mechani-
schen Fahigkeiten der Probenleitung nicht den maximal erreichbaren Druck, wodurch wesent-
lich héhere Driicke méglich sind.

[0003] Aus der DE 195 06 577 A1 ist ein mikrowellenbeheizter Druckreaktor bekannt.

[0004] Aus der GB 1 001 587 A ist ein Ofen zum indirekten Beheizen von Gasen oder Flissig-
keiten bekannt.

[0005] Aus der DE 1 745 266 A1 ist ein Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung von
Polyathylen bei hohen Driicken bekannt.

[0006] Als nachteilig hat sich bei derartigen Druckreaktoren erwiesen, das bei hohen Tempera-
turen Bestandteile der Probenfliissigkeit, insbesondere diverse Sauren, im Bereich des Ofens
durch die Probenleitung in die umgebende Druckleitung diffundieren und sich dort ansammeln.
Diese diffundierten Bestandteile kénnen dann in dem DruckgefaB kondensieren zu einer Kon-
tamination der austretenden fertigen Probenflissigkeit, und einer damit verbundenen Verfél-
schung eines Analyseergebnisses, flhren.

[0007] Aufgabe der Erfindung ist es daher einen Druckreaktor der eingangs genannten Art
anzugeben, mit welchem die genannten Nachteile vermieden werden kénnen, mit welchem eine
Kontamination der Probenflissigkeit verhindert werden kann.

[0008] Erfindungsgeman wird dies durch die Merkmale des Patentanspruches 1 erreicht.

[0009] Dadurch ergibt sich der Vorteil, dass zuverldssig eine Kontamination der aus der Pro-
benleitung austretenden Probenflissigkeit durch in der Druckleitung auftretende Kontamina-
tionsfluide verhindert werden kann. Dadurch kann die Genauigkeit von Analyseergebnisse oder
die Reproduzierbarkeit von Experimenten gesteigert werden.

[0010] Die Erfindung betrifft weiters ein Verfahren zur Behandlung einer Probenflissigkeit in
einem Druckreaktor gemaB dem Patentanspruch 11.

[0011] Die Aufgabe dieses Verfahrens entspricht der Aufgabe des erfindungsgemafBen Druck-
reaktors.

[0012] ErfindungsgeméaB wird dies durch die Merkmale des Patentanspruches 11 erreicht.
[0013] Die Unteranspriiche betreffen weitere vorteilhafte Ausgestaltungen der Erfindung.

[0014] Ausdricklich wird hiermit auf den Wortlaut der Patentanspriche Bezug genommen,
wodurch die Anspriiche an dieser Stelle durch Bezugnahme in die Beschreibung eingefiigt sind
und als wértlich wiedergegeben gelten.

[0015] Die Erfindung wird unter Bezugnahme auf die beigeschlossenen Zeichnungen, in wel-
chen lediglich bevorzugte Ausfihrungsformen beispielhaft dargestellt sind, ndher beschrieben.
Dabei zeigt:

[0016] Fig. 1 eine schematische Skizze einer ersten bevorzugten Ausflhrungsform eines
Druckreaktors; und
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[0017] Fig. 2 eine schematische Skizze eines Details einer zweiten bevorzugten Ausfiih-
rungsform eines Druckreaktors.

[0018] Die Fig. 1 und 2 zeigen bevorzugte Ausfihrungsformen eines Druckreaktors 1 zur Be-
handlung einer Probenflissigkeit 2, umfassend eine Probenleitung 3, wobei die Probenleitung 3
und eine, die Probenleitung 3 umgebende, Druckleitung 4 zum Teil in einem Ofen 5 angeordnet
sind, wobei die Probenleitung 3 eine Auslasséffnung 6 in die Druckleitung 4 aufweist. Die Pro-
benleitung 3 kann hierbei insbesondere ein Schlauch aus PTFE, PFA oder einem dhnlichen, im
Wesentlichen chemisch inerten, Material sein. Derartige Materialien weisen eine groBe chemi-
sche Besténdigkeit auf, sind aber andererseits durchlassig fir Diffusionsprozesse. Weiters kann
insbesondere vorgesehen sein, dass die Probenleitung 3 einstlckig und homogen ausgebildet
ist, wodurch beispielsweise Ubergange zwischen unterschiedlichen Materialien, welche eine
Reaktion unvorhersehbar beeinflussen kénnen, vermieden werden kdénnen.

[0019] Die Probenflissigkeit 2 kann insbesondere ein Gemisch aus einer Tragerflissigkeit,
einer Probe, insbesondere eine organische Probe, und zumindest einem Reaktanten sein,
welcher Reaktant die Probe aufschlieBen und flr weitere Analyseverfahren zuganglich machen
soll. Die Probenflissigkeit 2 kann daher auch als Reaktionsgemisch bezeichnet werden. Die
aufzuschlieBende Probe kann hierbei als Flissigkeit und/oder als Festkérper vorliegen, wobei
bei einer festen Proben die Probenfliissigkeit 2 auch als Suspension ausgebildet sein kann.

[0020] Die Probenleitung 3 fuhrt hierbei von einer Druckleitung 4 umgeben durch den Ofen 5,
wobei, insbesondere auBerhalb des Ofens 5, eine Auslasséffnung 6 der Probenleitung 3 in der
Druckleitung 4 angeordnet ist. Die Auslasséffnung 6 kann hierbei insbesondere ein freies und
offenes Ende der Probenleitung 3 darstellen. Die Druckleitung 4 ist ein Druckgefa3, welches die
Probenleitung 3 umgibt, wobei durch die in der Druckleitung 4 angeordnete Auslasséffnung 6
der Probenleitung 3 der Druck zwischen Probenleitung 3 und Druckleitung 4 identisch ist,
wodurch die mechanische Belastung der Probenleitung 3 gering gehalten werden kann. Hierbei
kann insbesondere vorgesehen sein, dass der Druck in der Druckleitung 4 zwischen 10 bar und
60 bar betragt. Insbesondere kann vorgesehen sein, dass der Druck in der Druckleitung 4
raumlich im Wesentlichen konstant ist, also dass Uberall in der Druckleitung 4 im Wesentlichen
der gleiche Druck herrscht. Weiters kann vorgesehen sein, dass die Temperatur im Ofen zwi-
schen 100°C und 270°C betragt.

[0021] Weiters ist vorgesehen, dass die Druckleitung 4 eine Kontaminationssperrvorrichtung 7
zur Ausbildung einer zumindest bereichsweise zwischen der Auslassoffnung 6 und dem Ofen 5
angeordneten Kontaminationssperre aufweist, dass die Kontaminationssperre einen kontamina-
tionsfreien Bereich 9 in der Druckleitung 4 begrenzt, und dass die Auslasséffnung 6 im konta-
minationsfreien Bereich 9 der Druckleitung 4 angeordnet ist. Im Bereich des Ofens 5 kann es
aufgrund der hohen Temperatur zu einer Diffusion diverser Kontaminationsfluide durch die
Probenleitung 3 kommen, welche sich in der Druckleitung 4 sammeln, insbesondere im Bereich
zwischen Probenleitung 3 und Druckleitung 4, und welche in Folge die aus der Auslasséffnung
6 austretende fertige Probenfliissigkeit 2 kontaminieren kdnnte. Durch die Kontaminations-
sperrvorrichtung 7 wird eine Kontaminationssperre bewirkt, welche die Kontaminationsfluide
vom Eindringen in einen kontaminationsfreien Bereich 9 um die Auslasséffnung 6 im Wesentli-
chen abhalt. Der kontaminationsfreie Bereich 9 kann hierbei insbesondere im Wesentlichen
kontaminationsfrei sein, also geringe Spuren des Kontaminationsfluides enthalten, welches
aber insbesondere weniger als 1%, besonders bevorzugt weniger als 1 Promille, der Konzentra-
tion aufweist, welche ohne die Kontaminationssperrvorrichtung 7 im Bereich um die Auslassoff-
nung 6 vorhanden wére. Weiters kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Kontaminati-
onssperre im Wesentlichen keinen Druckunterschied bewirkt, also druckdurchlassig ist,
wodurch im Bereich um die Auslasséffnung 6 und im Ofen 5 im Wesentlichen der gleiche Druck
herrscht. Dadurch kann ein Kontaminationsfluid von einer Kontamination der aus der Auslass-
6ffnung 6 austretenden Probenflissigkeit 2 abgehalten werden. Dadurch kann die Genauigkeit
von Analyseergebnissen oder die Reproduzierbarkeit von Experimenten gesteigert werden.
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[0022] Bei dem Verfahren zur Behandlung der Probenflissigkeit 2 in dem Druckreaktor 1 ist
vorgesehen, dass die Probenflissigkeit 2 in der Probenleitung 3, welche von der Druckleitung 4
umgeben ist, durch den Ofen 5 zu der Auslasséffnung 6 der Probenleitung 3 in die Druckleitung
4 geleitet wird, und dass im Wesentlichen im Bereich des Ofens 5 ein Kontaminationsfluid durch
die Probenleitung 3 in die Druckleitung 4 diffundiert. Hierbei kann insbesondere vorgesehen
sein, dass die Probenflissigkeit 2 im Bereich des Ofens 5 erhitzt wird, um beispielsweise eine
chemische Reaktion zu bewirken. Durch die erhdhte Temperatur kann eine Diffusion von Be-
standteilen der Probenflissigkeit 2 durch die Probenleitung 3 in die umgebende Druckleitung 4,
also in den Raum zwischen der Probenleitung 3 und der Druckleitung 4, bewirkt werden. Diese
Bestandteile der Probenflissigkeit 2 in der Druckleitung stellen hierbei eine Kontamination dar,
welche fllissig oder gasférmig vorliegen kann, womit diese diffundierten Bestandieile als Kon-
taminationsfluid angesehen werden kénnen.

[0023] Dieses Verfahren kann insbesondere kontinuierlich oder diskontinuierlich durchgefihrt
werden. Im kontinuierlichen Verfahren wird die Probenfliissigkeit 2 laufend in den Druckreaktor
1 eingespeist, behandelt und ausgeschieden. Im diskontinuierlichen Verfahren wird die Proben-
flissigkeit 2 in den Druckreaktor 1 zundchst eingespeist, danach im Wesentlichen ruhend be-
handelt und nach Abschluss der Behandlung als Ganzes wieder aus dem Druckreaktor 1 aus-
geschieden.

[0024] Um eine Kontamination der Probenflissigkeit 2, welche durch die Auslasséffnung 6 in
die Druckleitung 4 gelangt, durch das Kontaminationsfluid, welche durch die Probenleitung 3 im
Bereich des Ofens 5 in die Druckleitung diffundiert, zu verhindern ist vorgesehen, dass das
Kontaminationsfluid durch eine Kontaminationssperre vom Eindringen in einen kontaminations-
freien Bereich 9, in welchen die Auslasséffnung 6 angeordnet ist, gehindert wird. Dadurch kann
ein Kontaminationsfluid von einer Kontamination der aus der Auslasséffnung 6 austretenden
Probenflissigkeit 2 abgehalten werden. Dadurch kann die Genauigkeit von Analyseergebnisse
oder die Reproduzierbarkeit von Experimenten gesteigert werden.

[0025] Gem&B der ersten bevorzugten Ausfihrungsform in Fig. 1 kann insbesondere vorgese-
hen sein, dass die Tragerflissigkeit durch eine Vorpumpe 19 in eine Dossiereinrichtung 20
eingespeist wird. Die Dossiereinrichtung 20 kann insbesondere einen Eingang 21 fur die Probe
und/oder zumindest einen Reaktanten aufweisen, wobei der Reaktant insbesondere eine Siure
sein kann, welche mit der Probe reagieren soll. Die Dossiereinrichtung 20 kann weiters eine
Probenschleife 22 umfassen, in welcher das Gemisch aus Tragerfllissigkeit, Probe und/oder
Reaktant gespeichert wird, bis die vorgesehene Zusammensetzung der Probenfllssigkeit 2
erreicht wird. Uberschiissige Tragerflissigkeit oder andere Fllssigkeiten kénnen hierbei insbe-
sondere durch einen Auslass 23 aus der Dossiereinrichtung 20 entfernt werden.

[0026] Nach Erreichen der gewinschten Zusammensetzung kann die Probenflissigkeit 2 in die
Probenleitung 3, welche in der Druckleitung 4 angeordnet ist eingespeist werden. Die Proben-
leitung 3 ist hierbei als strichlinierte Linie in Fig. 1 dargestellt.

[0027] Die Reaktion der einzelnen Bestandteile der Probenflissigkeit 2 findet im Wesentlichen
im Ofen 5 statt. Hierbei kann insbesondere vorgesehen sein, dass der Ofen 5 ein Mikrowellen-
ofen ist, und dass die Probenleitung 3 und die Druckleitung 4 zumindest im Bereich des Ofens 5
mikrowellentransparent sind. Ein Mikrowellenofen bietet den Vorteil einer gleichméBigen Ener-
gieaufnahme in der Probenflissigkeit 2, wodurch eine gleichmaBige Temperaturverteilung und
damit verbunden konstante Reaktionsgeschwindigkeiten erreicht werden kann. Als mikrowellen-
transparentes Material fir die Probenleitung 3 kann vorzugsweise PTFE, insbesondere Teflon,
oder PFA vorgesehen sein. Weiters kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Druckleitung
4 aus Glas oder Quarz ausgebildet ist.

[0028] Alternativ kénnen aber auch Ofen 5, welche nach einem anderen Wirkprinzip funktionie-
ren, beispielsweise eine elektrische Widerstandsheizung oder eine Gasheizung, verwendet
werden.
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[0029] Weiters kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Probenleitung 3 und die Drucklei-
tung 4 im Bereich des Ofens 5 zumindest teilweise schraubenlinienférmig ausgebildet sind,
wobei die Druckleitung 4 dem Verlauf der Probenleitung 3 folgt. Dadurch kann der Weg der
Probenleitung 3 im Ofen 5 groB gehalten werden. Hierbei kann die Probenleitung 3 und die
Druckleitung 4 insbesondere bis zu zwanzig Windungen aufweisen.

[0030] Weiters kann besonders bevorzugt vorgesehen sein, dass die Druckleitung 4 einen
Druckgaseinlass 8 zur Druckbeaufschlagung mittels eines Druckgases aufweist, und dass der
Druckgaseinlass 8 im kontaminationsfreien Bereich 9 angeordnet ist. Das Druckgas kann hier-
bei insbesondere ein reaktionstrages oder inertes Gas sein, beispielsweise Stickstoff oder
Argon. Das Druckgas kann hierbei einen Druck, und eine damit verbundene Erhéhung des
Siedepunktes der diversen Bestandteile der Probenfliissigkeit 2 bewirken. Durch die Anordnung
des Druckgaseinlasses 8 im kontaminationsfreien Bereich 9 kann das Druckgas weiters zur
Aufrechterhaltung der Kontaminationssperre beitragen, da die Bewegung oder der Druck des
Druckgases von der Auslassoffnung 6 weg in Richtung des Ofens wirkt.

[0031] GemaRB der ersten bevorzugten Ausfihrungsform in Fig. 1 kann insbesondere vorgese-
hen sein, dass die Kontaminationssperrvorrichtung 7 als Gegenstromvorrichtung mit dem
Druckgaseinlass 8 und einen, insbesondere als Durchflussbegrenzer ausgebildeten, Druckgas-
auslass 10 ausgebildet ist, und dass die Kontaminationssperre durch eine Strémung des
Druckgases vom Druckgaseinlass 8 zum Druckgasauslass 10 ausgebildet ist. Dadurch kann die
Kontaminationssperre durch eine gerichtete Strémung des Druckgases bewirkt werden, wobei
das Druckgas die Kontaminationsfluide zusétzlich durch den Druckgasauslass 10 aus dem
Druckreaktor entfernt. Dadurch kann weiters eine Beschadigung der Druckleitung 4 durch eine
langere Einwirkung der Kontaminationsfluide entgegengewirkt werden.

[0032] GemaRB der bevorzugten Ausfiihrungsform in Fig. 1 kann vorgesehen sein, dass der
Kontaminationsfluidauslass 7 als Durchflussbegrenzer ausgebildet ist. Ein Durchflussbegrenzer
kann auch als Restriktor oder Drossel bezeichnet werden und erlaubt eine Durchfluss eines
Fluids, wobei ein Druckunterschied zwischen dem inneren und dem auBeren Bereich aufrecht
erhalten werden kann. Dadurch kann durch den Druckgaseinlass 8 und dem Druckgasauslass
10 auf einfache Weise eine Gegenstromvorrichtung zur zumindest bereichsweisen zwischen
der Auslasséffnung 6 und dem Ofen 5 ausgebildeten Strémung eines Druckgases in Richtung
des Ofens 5, ausgebildet werden, wobei auf zuséatzliche Pumpen verzichtet werden kann.

[0033] Im korrespondierenden Verfahren kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Kon-
taminationssperre durch eine Strémung eines Druckgases vom kontaminationsfreien Bereich 9
in Richtung Ofen 5 ausgebildet wird. Dadurch kann insbesondere die Probenfllssigkeit 2 in
einem kontinuierlichen Verfahren behandelt werden, da ein standiger und kontinuierlicher Ab-
transport des Kontaminationsfluides erfolgt. Hierbei strémt das Druckgas zumindest in einem
Bereich der Druckleitung 4, welcher zwischen Auslasséffnung 6 und Kontaminationsfluidauslass
7 angeordnet ist, vom kontaminationsfreien Bereich 9 in Richtung Druckgasauslass 10, wobei
das Druckgas das Kontaminationsfluid mitrei3t und aus dem Druckgasauslass 10 abtranspor-
tiert.

[0034] Gem&B einer alternativen bevorzugten Ausflihrungsform kann vorgesehen sein, dass
die Kontaminationssperrvorrichtung 7 zur Ausbildung einer Phasengrenze zwischen dem
Druckgas und einer Aufnahmefliissigkeit als Kontaminationssperre ausgebildet ist, und dass der
kontaminationsfreie Bereich 9 zur Beflllung mit dem Druckgas vorgesehen ist. Die Phasen-
grenze kann hierbei insbesondere als die an das Druckgas angrenzende Oberflache der Auf-
nahmeflissigkeit ausgebildet sein. Hierbei verhindert die Phasengrenze im Wesentlichen einen
Transport des Kontaminationsfluides tber die Phasengrenze in das Druckgas im kontaminati-
onsfreien Bereich 9.

[0035] Zur Ausbildung der Kontaminationssperre mittels einer Phasengrenze kann die Drucklei-
tung 4 insbesondere derart geformt sein, dass - in Betriebslage des Druckreaktors 1 - zumin-
dest im kontaminationsfreien Bereich 9 zumindest ein Teil der Druckleitung 4 zur Ganze ober-
halb der Phasengrenze angeordnet ist, wodurch ein FlieBen der Aufnahmefliissigkeit in den
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kontaminationsfreien Bereich 9 wéhrend des Betriebes unterbunden werden kann. Dadurch
kann das Kontaminationsfluid mit einem folgend beschriebenen alternativen Verfahren von der
Auslasséffnung 6 ferngehalten werden, wobei der Verbrauch an Druckgas gering gehalten
werden kann. Hierbei wird darauf verwiesen, dass Fig. 1 lediglich eine Prinzipskizze darstellt,
und dass die Druckleitung 4 insbesondere derart ausgebildet sein kann, dass die Aufnah-
meflissigkeit von der Auslassoéffnung 6, und der aus der Auslasséffnung 6 tretenden Proben-
flussigkeit 2 ferngehalten wird.

[0036] Als Aufnahmefliissigkeit kénnen unterschiedliche Flissigkeiten verwendet werden,
welche ihrerseits zu keiner Kontamination der Probenflissigkeit 2 flhren. Insbesondere kann
destilliertes Wasser als Kontaminationsaufnahmefliissigkeit verwendet werden.

[0037] Hierfir kann ein Teil der Druckleitung 4 im Wesentlichen wie ein Siphon ausgebildet
sein, welcher Siphon zwischen dem Ofen 5 und dem kontaminationsfreien Bereich 9 angeord-
net ist.

[0038] Besonders bevorzugt kann vorgesehen sein, dass die Druckleitung 4 zumindest im
Bereich des Ofens 5 mit der Aufnahmeflissigkeit flllbar ausgebildet ist. Dadurch wird das Kon-
taminationsfluid gleich nach dem Diffundieren durch die Probenleitung 3 von der Aufnahmeflis-
sigkeit gebunden, und kann dadurch leicht mit dieser abtransportiert werden.

[0039] Insbesondere kann vorgesehen sein, dass die gesamte Druckleitung 4 auBer dem kon-
taminationsfreien Bereich 9 zum Befillen mit der Aufnahmeflissigkeit vorgesehen ist. Da eine
Flussigkeit im Wesentlichen inkompressibel ist, bleibt die Phasengrenze zwischen Druckgas
und Aufnahmeflissigkeit bei einem Anstieg des Druckes durch das Druckgas an einem vorge-
gebenen Ort, wodurch die Stelle der Kontaminationssperre gut vorgebbar ist.

[0040] Insbesondere kann vorgesehen sein, dass die Druckleitung 4 einen Aufnahmeflissig-
keitseinlass 31 zum Beflllen der Druckleitung 4 mit der Aufnahmeflissigkeit, und einen Auf-
nahmeflissigkeitsauslass 32 zum Ablassen der Aufnahmeflissigkeit aufweist. Weiters kann
vorgesehen sein, dass der Aufnahmeflissigkeitseinlass 31 und der Aufnahmefllssigkeitsaus-
lass 32 verschlieBbar sind, insbesondere mittels einem Absperrventil 32, damit es zu keinem
Austritt von Aufnahmeflissigkeit wahrend der Behandlung der Probenflissigkeit 2 kommt.
Hierbei kann gemaf Fig. 1 bei einem Druckreaktor insbesondere vorgesehen sein, dass der
Druckgasauslass 10 als AufnahmeflUssigkeitseinlass 31 und/oder Aufnahmefllssigkeitsauslass
32 ausgebildet ist, wodurch beide Verfahren mit einer bevorzugten Ausfiihrungsform durchfiihr-
bar sind.

[0041] Beim korrespondierenden Verfahren kann insbesondere vorgesehen sein, dass die
Druckleitung 4, insbesondere zumindest im Bereich des Ofens 5, mit einer Aufnahmeflissigkeit
beflllt wird, dass der kontaminationsfreie Bereich 9 mit einem Druckgas beflillt wird, und dass
durch eine Phasengrenze zwischen Druckgas und Flissigkeit die Kontaminationssperre ausge-
bildet wird. Dadurch muss nicht standig Druckgas aus dem Druckgasauslass 10 entweichen,
um das Kontaminationsfluid abzutransportieren. Insbesondere kann hierbei vorgesehen sein,
dass die Aufnahmefliissigkeit durch den Druck des Druckgases aus dem Aufnahmefllssigkeits-
auslass 31 gedrlckt werden kann. Insbesondre bei einer diskontinuierlichen Behandlung der
Probenflissigkeit 2 kann dadurch ein Verbrauch von Druckgas wahrend der Behandlung ganz-
lich vermieden werden.

[0042] Bei dem alternativen Verfahren kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Drucklei-
tung 4 zumindest im Bereich des Ofens 5 mit einer Aufnahmefliissigkeit beflllt wird, dass das
Kontaminationsfluid in der Aufnahmefliissigkeit gelést wird, und dass insbesondere das Konta-
minationsfluid in der Aufnahmeflissigkeit geldst durch den Aufnahmeflissigkeitsauslass 31
abtransportiert wird.

[0043] Insbesondere kann vorgesehen sein, dass zunachst durch den Aufnahmeflissigkeitsein-
lass 30 die Aufnahmeflissigkeit in die Druckleitung 4 im Bereich des Ofens 5 geflillt wird, dass
anschlieBend der Aufnahmefliissigkeitseinlass 30 verschlossen wird, insbesondere durch das
Absperrventil 32, dass nachfolgend die Druckleitung 4 durch den Druckgaseinlass 8 mit Druck
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beaufschlagt wird, dass anschlieBend die Behandlung der Probenflissigkeit 2 durchgeflhrt
wird, wobei das Kontaminationsfluid durch die Probenleitung 3 in die Druckleitung 4 diffundiert
und dort in der Aufnahmeflissigkeit gelést und damit gebunden wird, dass nach der Behand-
lung der Probenflissigkeit 2 der AufnahmeflUssigkeitsauslass 31, insbesondere das Absperr-
ventil 32, gedffnet wird, und das Gemisch aus Aufnahmeflissigkeit und Kontaminationsfluid
durch das Druckgas aus dem Aufnahmeflissigkeitsauslass 31 gedrickt wird.

[0044] Hierbei sind weitere Wirkungsweisen bekannt, nach denen eine Kontaminationssperre
ausgebildet werden kann.

[0045] GemaB einer nicht dargestellten Ausflihrungsform kann vorgesehen sein, dass die
Kontaminationssperrvorrichtung 7 als beweglicher, gasdichter Kolben in der Druckleitung 4
ausgebildet ist, welcher den kontaminationsfreien Bereich 9 vom Ofen trennt. Dadurch kann
eine druckdurchldssige Kontaminationssperre ausgebildet werden.

[0046] GemaB einer weiteren nicht dargestellten Ausflhrungsform kann die Kontaminations-
sperrvorrichtung 7 als sogenannte Kihlfalle ausgebildet sein, in welcher ein gasférmiges Kon-
taminationsfluid vor Erreichen des kontaminationsfreien Bereiches 9 kondensiert.

[0047] Besonders bevorzugt kann vorgesehen sein, dass die Druckleitung 4 im Wesentlichen
réhrenférmig ist und ein erstes Ende 11 und ein zweites Ende 12 aufweist, dass die Probenlei-
tung 3 im Bereich des ersten Endes 11 in die Druckleitung 4 eingefiihrt ist, und dass die Aus-
lasséffnung 6 im Bereich des zweiten Endes 12 angeordnet ist. Durch diese langliche Form
kann besonders gut eine Strémung des Druckgases ausgebildet werden, welche eine zuverlas-
sige Kontaminationssperre bildet. Weiters kann dadurch der Verbrauch an Druckgas oder Auf-
nahmeflissigkeit gering gehalten werden.

[0048] Weiters kann besonders bevorzugt vorgesehen sein, dass der Druckgaseinlass 8 im
Bereich des zweiten Endes 12 und der Druckgasauslass 10 im Bereich des ersten Endes 11
angeordnet ist. Dadurch kann im Wesentlichen der gesamte Raum innerhalb der Druckleitung 4
zuverlassig von dem Kontaminationsfluid gereinigt werden.

[0049] Es kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Probenleitung 4 einen Innendurch-
messer von 1 mm bis 4 mm und einen AuBendurchmesser von 2 mm bis 7 mm aufweist. Der
Innendurchmesser der Druckleitung 4 im Bereich des Ofens 5 kann insbesondere zwischen 2
mm und 8 mm betragen, wobei der Innendurchmesser der Druckleitung 4 gréBer ist als der
AuBendurchmesser der Probenleitung 4.

[0050] Die Druckleitung kann insbesondere mehrteilig ausgebildet sein. GemaB der ersten
bevorzugten Ausfihrungsform kann beispielsweise vorgesehen sein, dass die Druckleitung 4
am ersten Ende 11 einen ersten Abschnitt 24, und am zweiten Ende 12 einen zweiten Abschnitt
25 aufweist, und dass zwischen ersten Abschnitt 24 und zweiten Abschnitt 25 ein dritter Ab-
schnitt 26 im Ofen 5 angeordnet ist. Hierbei kdnnen die unterschiedlichen Abschnitte 24,25,26
aus unterschiedlichen Materialien ausgebildet sein. Besonders bevorzugt kann beispielsweise
vorgesehen sein, dass der erste Abschnitt 24 und der zweite Abschnitt 25 umfassend Edelstahl
ausgebildet sind, wahrend der dritte Abschnitt 26 umfassend Glas oder Quarz ausgebildet ist.

[0051] Weiters kann vorgesehen sein, dass in einem Bereich zwischen Ofen 5 und Auslassoff-
nung 6 eine Kihlung 13 angeordnet ist. Neben einem Abkiihlen der Probenflissigkeit 2 kann
dadurch eine zuverldssige Kondensierung des Kontaminationsfluids vor Erreichung der Aus-
lasséffnung 6 erreicht werden, wodurch eine Kontamination der Probenflissigkeit 2 an der
Auslassoffnung 6 besser vermieden werden kann.

[0052] Diese Kiihlung 13 kann unterschiedlich ausgebildet sein. Beispielsweise kann geman
Fig. 1 eine Gas- oder Wasserkiihlung vorgesehen sein. Aber auch eine elektrische Kiihlung 13,
beispielsweise umfassend Peltierelemente kann vorgesehen sein.

[0053] Weiters kann vorgesehen sein, dass ein Temperatursensor 27 zwischen Probenleitung 3
und Druckleitung 4 angeordnet ist. Dieser Temperatursensor 27 kann insbesondere als elekitri-
sches Widerstandsthermometer ausgebildet sein.
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[0054] Um die aus der Auslasséffnung 6 austretende Probenflissigkeit 2 aufzufangen und aus
der Druckleitung 4 zu beférdern kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Druckleitung 4 -
in Betriebslage des Druckreaktors 1 - unterhalb der Auslassoéffnung 6 als Flissigkeitssammel-
behalter 14 ausgebildet ist, dass der Flissigkeitssammelbehélter 14 einen Probenflissigkeits-
ausgang 15 aufweist. Die Druckleitung 4 kann beim Fllissigkeitssammelbehélter 14 insbeson-
dere transparent ausgebildet sein, um eine optische Kontrolle der Probenfliissigkeit 2 zu ge-
wahren. Der Probenflussigkeitsausgang 15 dient zur Entnahme der fertigen Probenflissigkeit 2
aus dem Druckreaktor.

[0055] GemaRB der ersten bevorzugten Ausfiihrungsform in Fig. 1 kann vorgesehen sein, dass
der Probenflissigkeitsausgang 15 als Durchflussbegrenzer ausgebildet ist. Dadurch kann der
Druckreaktor 1 leicht in einem kontinuierlichen Verfahren betrieben werden, wobei Teile des
Druckgases zusammen mit der fertigen Probenflissigkeit 2 aus dem Probenflissigkeitsausgang
15 strémen.

[0056] In Fig. 1 werden durch die Pfeile hierbei die Flussrichtung des Druckgases angedeutet,
wenn die erste bevorzugte Ausfihrungsform eines Druckreaktors 1 in einem kontinuierlichen
Verfahren betrieben wird, wobei das Kontaminationsfluid mit dem Druckgas abtransportiert wird.
Hierbei spaltet sich das Druckgas nach dem Druckgaseinlass 8 in zwei Stréme auf, wobei der
erste Strom des Druckgases die Probenfllssigkeit 2 aus dem Probenflissigkeitsausgang 15
transportiert, wahrend der zweite Strom des Druckgases das Kontaminationsfluid durch den
Druckgasauslass 10 abtransportiert. Dadurch kann der Druckreaktor 1 gut in einem kontinuierli-
chen Verfahren betrieben werden, allerdings mit einem damit verbundenem hohem Verbrauch
an Druckgas.

[0057] Bei einer nicht dargestellten bevorzugten Ausfihrungsform eines Druckreaktors 1, wel-
cher diskontinuierlich betrieben wird, kann vorgesehen sein, dass im Probenflissigkeitsausgang
15 ein Ventil angeordnet ist. Hierbei kann insbesondere das Ventil wahrend der Behandlung der
ProbenflUssigkeit 2 verschlossen sein. Nach der Behandlung der Probenflissigkeit 2 wird das
Ventil im Probenflissigkeitsausgang 15 gedffnet, und die Probenflissigkeit 2 abgelassen.
Dadurch kann ein Verlust an Druckgas wéhrend des diskontinuierlichen Verfahrens verhindert
werden, allerdings nur bei einem diskontinuierlichen Verfahren.

[0058] In Fig. 2 ist der Bereich des Probenfliissigkeitsausganges 15 einer zweiten bevorzugten
Ausflihrungsform des Druckreaktors 1 dargestellt. Der nicht in Fig. 2 dargestellte Teil des
Druckreaktors 1 kann insbesondere mit der ersten bevorzugten Ausflihrungsform in Fig. 1 ident
sein.

[0059] GemaRB der zweiten bevorzugten Ausflihrungsform kann insbesondere vorgesehen sein,
dass im Flussigkeitssammelbehalter 14 ein Fillstandmesser 16 angeordnet ist, dass der Full-
standmesser 16 mit dem Eingang eines Steuergerates 18 schaltungstechnisch verbunden ist,
und dass das Steuergeradt den Abfluss der Probenflissigkeit 2 durch den Probenfliissigkeits-
ausgang 15 mittels eines Ventils 17 steuert. Dadurch kann die Probenfliissigkeit auch bei einem
kontinuierlichen Verfahren stetig entnommen werden, wobei ein Verlust an Druckgas durch den
Probenflissigkeitsausgang 15 weitgehend vermieden werden kann.

[0060] GemaR einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform des Verfahrens kann vorgese-
hen sein, dass in dem- in Betriebslage des Druckreaktors 1 - unterhalb der Auslasséffnung 6
angeordnetem FlUssigkeitssammelbehélter 14 der Druckleitung 4, welcher den Probenflissig-
keitsausgang 15 aufweist, ein minimaler Fillstand der Probenflissigkeit 2 vorgegeben wird,
dass ein Flllstand im Flissigkeitssammelbehalter 14 bestimmt wird, und dass die Probenfliis-
sigkeit 2 durch den Probenflissigkeitsausgang 15, insbesondere durch ein Steuergerat 18
automatisch steuerbar, lediglich dann aus der Druckleitung 4 abgelassen wird, wenn der Full-
stand gréBer als der minimale Fillstand ist. Durch den minimalen Fillstand kann ein Austreten
des Druckgases aus dem Probenflissigkeitsausgang 15 verhindert werden. Dadurch kann die
Probenflissigkeit auch bei einem kontinuierlichen Verfahren stetig enthommen werden.
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[0061] Der Fillstandmesser 16 kann hierbei auf unterschiedliche dem Fachmann bekannte
Weise funktionieren.

[0062] Beispielsweise kdnnen lediglich das Erreichen bestimmter Flllstinde gemessen werden,
beispielsweise Uber den elektrischen Widerstand oder Uber Kapazitidtssensoren 28,29.

[0063] Hierbei kann insbesondere vorgesehen sein, dass die Probenfliissigkeit 2 durch den
Probenflissigkeitsausgang 15 im Flissigkeitssammelbehélter 14 aus der Druckleitung 4 abge-
lassen wird bis der vorgebbare minimale Fullstand der Probenflissigkeit 2 erreicht wird, dass
bei Erreichen des minimalen Flllstandes der Probenflissigkeitsausgang 15, insbesondere
durch das Ventil 17, verschlossen wird, und dass der Probenflissigkeitsausgang 15 bei Errei-
chen eines vorgebbaren maximalen Fillstandes gedffnet wird. Bei diesem Verfahren kann der
Flllstandmesser 16 besonders einfach ausgebildet sein.

[0064] GemaB der zweiten bevorzugten Ausfihrungsform kann hierbei insbesondere vorgese-
hen sein, dass der Fillstandmesser 16 einen unteren Kapazitdtssensor 28 und einen oberen
Kapazitatssensor 29 umfasst, wobei beide Kapazitdtssensoren 28,29 mit dem Steuergerat 18
schaltungstechnisch verbunden sind. Der untere Kapazitdtssensor 28 bestimmt hierbei insbe-
sondere den minimalen Fillstand. Wenn der Flllstand auf den unteren Kapazitatssensor 28
absinkt wird das Ventil 17 durch das Steuergerdt 18 geschlossen. Sowie das Ventil 17 ge-
schlossen ist steigt der Fillstand der Probenflissigkeit 2 im Flissigkeitssammelbehélter 14 an,
bis der obere Kapazitatssensor 29 erreicht ist. Der obere Kapazititssensor 29 bestimmt hierbei
den vorgebbaren maximalen Fillstand. Hier wird das Ventil 17 durch das Steuergerat 18 wieder
gedffnet, bis der Flllstand wieder bis zum unteren Kapazitatssensor 28 absinkt. Dadurch kann
der Fullstandmesser 16 besonders einfach und zuverldssig ausgebildet werden.

[0065] Alternativ kann vorgesehen sein, dass ein minimaler Fillstand vorgegeben wird, dass
bei einem Erreichen des minimalen Flllstandes der Probenflissigkeitsausgang 15 verschlossen
wird, und dass nach einer vorgebbaren Zeitspanne nach dem VerschlieBen des Probenfliissig-
keitsausganges 15 der Probenfliissigkeitsausgang 15, insbesondere durch das Steuergerat 18,
wieder freigegeben wird. Die vorgebbare Zeitspanne kann hierbei insbesondere im Steuergeréat
18 abgespeichert werden. Insbesondere kann die vorgebbare Zeitspanne abhangig von der
Forderleistung der Vorpumpe 19 ausgewahlt werden. Dadurch kann der Druckreaktor 1 beson-
ders einfach und zuverlassig ausgebildet werden.

[0066] GemaB einer alternativen Ausflihrungsform kann vorgesehen sein, dass der Fillstand-
messer 16 zum Bestimmen des aktuellen Flllstandes ausgebildet ist, und das Ventil 17 als
steuerbares Drosselventil mit steuerbarem Leitwert ausgebildet ist. Beispielsweise kann vorge-
sehen sein, dass der Fillstandmesser 16 mittels einem Schwimmer oder einem optischen
Verfahren funktioniert, wobei der aktuelle Fillstand bestimmt werden kann.

[0067] Gem&B einem vorteilhaften Verfahren dieser alternativen Ausflihrungsform kann vorge-
sehen sein, dass ein Soll-Fillstand vorgegeben wird, welcher Soll-Fllstand iber dem minima-
len Fillstand liegt, dass ein aktueller Fullstand bestimmt wird, dass die Abweichung von Soll-
Fullstand und aktuellen Fillstand als StellgroBe eines Regelkreises verwendet wird, und dass in
Abhingigkeit der StellgroBe ein Ventil im Probenfllissigkeitsausgang 15 derart gesteuert wird,
dass der aktuelle Fillstand dem Soll-Fillstand entspricht. Dies hat den Vorteil, dass bei einem
kontinuierlichen Verfahren, insbesondere wenn die Probenfllssigkeit 2 mit im Wesentlichen
gleichbleibender Geschwindigkeit in den Fllssigkeitssammelbehélter 14 flieBt, die Probenflis-
sigkeit 2 den Druckreaktor mit im Wesentlichen konstanter Geschwindigkeit verlasst. Dadurch
kdnnen insbesondere Schwankungen im Druck, welche durch ein Offnen und SchlieBen des
Ventils 17 entstehen kdnnen, gering gehalten werden.
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Patentanspriiche

1. Druckreaktor (1) zur Behandlung einer Probenflissigkeit (2), umfassend eine Probenlei-
tung (3), wobei die Probenleitung (3) und eine, die Probenleitung (3) umgebende, Drucklei-
tung (4) zum Teil in einem Ofen (5) angeordnet sind, wobei die Probenleitung (3) eine Aus-
lasséffnung (6) in die Druckleitung (4) aufweist, dadurch gekennzeichnet, dass die Druck-
leitung (4) eine Kontaminationssperrvorrichtung (7) zur Ausbildung einer zumindest be-
reichsweise zwischen der Auslasséffnung (6) und dem Ofen (5) angeordneten Kontamina-
tionssperre aufweist, dass die Kontaminationssperre einen kontaminationsfreien Bereich in
der Druckleitung (4) begrenzt, und dass die Auslassoéffnung (6) im kontaminationsfreien
Bereich (9) der Druckleitung (4) angeordnet ist.

2. Druckreaktor (1) nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die Druckleitung (4)
einen Druckgaseinlass (8) zur Druckbeaufschlagung mittels eines Druckgases aufweist,
und dass der Druckgaseinlass (8) im kontaminationsfreien Bereich (9) angeordnet ist.

3. Druckreaktor (1) nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Kontamina-
tionssperrvorrichtung (7) als Gegenstromvorrichtung mit dem Druckgaseinlass (8) und ei-
nem, insbesondere als Durchflussbegrenzer ausgebildeten, Druckgasauslass (10) ausge-
bildet ist, und dass die Kontaminationssperre durch eine Strémung des Druckgases vom
Druckgaseinlass (8) zum Druckgasauslass (10) ausgebildet ist.

4. Druckreaktor (1) nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Kontamina-
tionssperrvorrichtung (7) zur Ausbildung einer Phasengrenze zwischen dem Druckgas und
einer Aufnahmefliissigkeit als Kontaminationssperre ausgebildet ist, und dass der kontami-
nationsfreie Bereich (9) zur Beflillung mit dem Druckgas vorgesehen ist.

5. Druckreaktor (1) nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Druckleitung (4)
zumindest im Bereich des Ofens (5) mit der Aufnahmefllssigkeit flllbar ausgebildet ist.

6. Druckreaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass der
Ofen (5) ein Mikrowellenofen ist, und dass die Probenleitung (3) und die Druckleitung (4)
zumindest im Bereich des Ofens (5) mikrowellentransparent sind.

7. Druckreaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die
Druckleitung (4) im Wesentlichen réhrenférmig ist und ein erstes Ende (11) und ein zweites
Ende (12) aufweist, dass die Probenleitung (3) im Bereich des ersten Endes (11) in die
Druckleitung (4) eingeflhrt ist, und dass die Auslasséffnung (6) im Bereich des zweiten
Endes (12) angeordnet ist.

8. Druckreaktor (1) nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass in
einem Bereich zwischen Ofen (5) und Auslasséffnung (6) eine Kiihlung (13) angeordnet ist.

9. Druckreaktor (1) nach einem der Anspriche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Druckleitung (4) - in Betriebslage des Druckreaktors (1) - unterhalb der Auslasséffnung (6)
als Flussigkeitssammelbehélter (14) ausgebildet ist, dass der Flissigkeitssammelbehalter
(14) einen Probenflissigkeitsausgang (15) aufweist, und dass der Probenflissigkeitsaus-
gang (15) als Durchflussbegrenzer ausgebildet ist.

10. Druckreaktor (1) nach einem der Anspriche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass die
Druckleitung (4) - in Betriebslage des Druckreaktors (1) - unterhalb der Auslasséffnung (6)
als Flissigkeitssammelbehalter (14) ausgebildet ist, dass der Flissigkeitssammelbehalter
(14) einen Probenflissigkeitsausgang (15) aufweist, dass im Flissigkeitssammelbehalter
(14) ein Flllstandmesser (16) angeordnet ist, dass der Flllstandmesser (16) mit dem Ein-
gang eines Steuergerates (18) schaltungstechnisch verbunden ist, und dass das Steuerge-
rat den Abfluss der Probenflissigkeit (2) durch den Probenflissigkeitsausgang (15) mittels
eines Ventils (17) steuert.

9/11



> gsterreichisches AT 513 317 B1 2015-11-15
V patentamt

11. Verfahren zur Behandlung einer Probenfliissigkeit (2) in einem Druckreaktor (1), wobei die
Probenfllssigkeit (2) in einer Probenleitung (3), welche von einer Druckleitung (4) umge-
ben ist, durch einen Ofen (5) zu einer Auslasséffnung (6) der Probenleitung (3) in die
Druckleitung (4) geleitet wird, wobei im Wesentlichen im Bereich des Ofens (5) ein Konta-
minationsfluid durch die Probenleitung (3) in die Druckleitung (4) diffundiert, wobei das
Kontaminationsfluid durch eine Kontaminationssperre vom Eindringen in einen kontamina-
tionsfreien Bereich (9), im welchen die Auslassoéffnung (6) angeordnet ist, gehindert wird.

12. Verfahren zur Behandlung einer Probenflissigkeit (2) nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Kontaminationssperre durch eine Strémung eines Druckgases
vom kontaminationsfreien Bereich (9) in Richtung Ofen (5) ausgebildet wird.

13. Verfahren zur Behandlung einer Probenflissigkeit (2) nach Anspruch 11, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Druckleitung (4), insbesondere zumindest im Bereich des Ofens
(5), mit einer Aufnahmefliissigkeit beflllt wird, dass der kontaminationsfreie Bereich (9) mit
einem Druckgas beflllt wird, und dass durch eine Phasengrenze zwischen Druckgas und
Flissigkeit die Kontaminationssperre ausgebildet wird.

14. Verfahren zur Behandlung einer Probenfliissigkeit (2) nach einem der Anspriiche 11 bis 13,
dadurch gekennzeichnet, dass in einem - in Betriebslage des Druckreaktors (1) - unter-
halb der Auslasséffnung (6) angeordnetem Flissigkeitssammelbehdlter (14) der Drucklei-
tung (4), welcher einen Probenfliissigkeitsausgang (15) aufweist, ein minimaler Fillstand
der ProbenflUssigkeit (2) vorgegeben wird, dass ein Flllstand im Flissigkeitssammelbehal-
ter (14) bestimmt wird, und dass die ProbenflUssigkeit (2) durch den Probenflissigkeits-
ausgang (15), insbesondere durch ein Steuergerdt (18) automatisch steuerbar, lediglich
dann aus der Druckleitung (4) abgelassen wird, wenn der Flllstand gréBer als der minima-
le Flllstand ist.

15. Verfahren zur Behandlung einer Probenflissigkeit (2) nach Anspruch 14, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Probenflissigkeit (2) durch den Probenflissigkeitsausgang (15) im
Flissigkeitssammelbehalter (14) aus der Druckleitung (4) abgelassen wird bis der vorgeb-
bare minimale Fllstand der Probenflissigkeit (2) erreicht wird, dass bei Erreichen des mi-
nimalen Fullstandes der Probenflissigkeitsausgang (15), insbesondere durch ein Ventil
(17), verschlossen wird, und dass der Probenflissigkeitsausgang (15) bei Erreichen eines
vorgebbaren maximalen Flllstandes geéffnet wird.

Hierzu 1 Blatt Zeichnungen
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