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(57) Abstract: The invention relates
to a device for simultaneously testing
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the action of liquids on one or more
surface structures (5). Said device
comprises at least one continuous
element (2) with a plorality of
chambers, a cover (1) for closing said
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chambers and a drive for displacing
the element (2). The invention is
characterised in that the liquids in the
chambers can be heated uniformly at
a rate of more than 1 °C/s.
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(57) Zusammenfassung: Die

Erfindung betrifft eine Vorrichtung
gleichzeitigen Testen der Einwirkung

von Flissigkeiten auf ein oder mehrere Flachengebilde (5) die mindestens ein zusammenhingendes Element (2) mit einer Vielzahl
von Kammern, eine Abdeckung (1) zum Verschliessen dieser Kammern und einen Antrieb zum Bewegen des Elements (2) umfasst
und die dadurch gekennzeichnet ist, dass eine gleichmissige Erwdrmung der Fliissigkeiten in den Kammern mit mehr als 1°C/s

erreicht werden kann.
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Vorrichtung und Verfahren zum gleichzeitigen Testen der Einwirkung von

Fliissigkeiten auf Flichengebilde sowie Verwendung der Vorrichtung

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum gleichzeitigen Testen der Einwirkung
von Flussigkeiten auf ein oder mehrere Flachengebilde. Ferner betrifft die
Erfindung ein Verfahren zum Testen der Einwirkung von Flissigkeiten auf ein
oder mehrere Flachengebilde, sowie die Verwendung der erfindungsgemalien

Vorrichtung.

Die anwendungstechnische Prifung von Wasch- oder Farbemitteln, sowie von
korrosionsinhibierenden Oberflachenbeschichtungen . = wird bekanntlich
entsprechend den tatsadchlichen Anforderungen durchgefihrt. Da solche
praxisorientierten Versuche wegen der Notwendigkeit einer statistischen
Auswertung immer umfangreiche Serienversuche mit hohem Arbeits-, Material-,
Kosten- und Zeitaufwand benétigen, ist es erforderlich, fur orientierende
Vorprifungen und fir erste Entwicklungsarbeiten spezielle Labormethoden
anzuwenden. Dabei versucht man, sich méglichst nah an die Praxisbedingungen
anzulehnen. Die Ergebnisse solcher Methoden vermitteln in der Regel sehr
nutzliche Hinweise beziglich des Gebrauchswerts. Zur Durchfihrung werden
meist eigens dafur entwickelte Laborgerate und -maschinen benutzt, in denen

auch kleine Wirkstoffmengen gepruft werden kénnen.

Fur Waschversuche ist ein derartiges Geradt unter dem Markennamen
"Launderometer" der Fa. Atlas Elektric bekannt. In einem Gehé&use sind an einer
Welle verschlieBbare Behalter befestigt, in denen jeweils eine Probe der
Waschflotte und eine Probe des verschmutzten Textils eingebracht werden
konnen. Zur Durchfiihrung des Tests wird die Welle gedreht, so dal sich die
Waschflotte bewegt, und die Behalter werden von auRen geheizt. Zur
Durchfiihrung des Versuchs ist mindestens eine Temperatur von 30 bis 40 °C
innerhalb dieser Behalter erforderlich, die durch eine Heizung von aufien erreicht
wird. Die Behalter, die typischerweise ein Volumen von 100 bis 200 ml haben,
benétigen jedoch eine relativ lange Zeit zur Aufheizung, so dal} die Versuche

entsprechend lange dauern. Nachteilig ist auch die kleine Zahl solcher Behéilter.
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Dies fuhrt zusammen mit der langen Aufheizzeit zu einem nur geringen Durchsatz
von Proben pro Zeiteinheit. Ein weiterer Nachteil ist auBerdem die fehlende
Moglichkeit, die mit dem beschriebenen Testgerat durchgefiihrten Versuche zu
automatisieren und in eine Einheit zum automatischen Prifen der

Waschergebnisse zu integrieren.

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung
der eingangs genannten Art zu entwickeln, die einen hohen Durchsatz von Proben
pro Zeiteinheit und eine Integration in ein automatisiertes Testsystem mit
gleichzeitiger automatischer Bewertung der Versuchsergebnisse ermdglicht.
SchlieRlich soll das groe Potential der kombinatorischen Chemie auch fir die

Entwicklung neuer Rezepturen erschlossen werden.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaR dadurch gelést, dall die Vorrichtung derart
gestaltet ist, dal eine Erwarmung von Flussigkeiten innerhalb der Kammern der

Vorrichtung mit mehr als 1° C/s erreicht werden kann.

Gegenstand der Erfindung ist daher eine Vorrichtung zum gleichzeitigen Testen
der Einwirkung von Flussigkeiten auf ein oder mehrere Flachengebilde die
mindestens ein zusammenhangendes Element mit einer Vielzahl von Kammern,
eine Abdeckung zum VerschlieBen dieser Kammern und einen Antrieb zum
Bewegen des Elements umfalt und die dadurch gekennzeichnet ist, dalt eine
gleichmaRige Erwarmung der Flissigkeiten in den Kammern mit mehr als 1°C/s

erreicht werden kann.

Diese Eigenschaft kann durch ein oder mehrere technische Merkmale der
Vorrichtung erreicht werden. Zum einen kann durch eine Miniaturisierung die
gesamte Fliissigkeitsmenge innerhalb der Kammern reduziert werden. Fur diese
geringere Flussigkeitsmenge ist eine geringere Aufheizleistung erforderlich, so
dal bei gleichem Energieeintrag eine starkere Erwarmung méglich ist. Im Falle
von Strahlungswarme, wie beispielsweise durch einen Heizschrank oder einem
Temperierbad, besitzt die Verringerung der KammergréRe einen weiteren Vorteil.

Durch das steigende Verhéltnis von Kammerwandoberfliche zu
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Flussigkeitsmenge steigt die Austauschflache mit der Umgebung an, was sich in
einem erhdhten Warmeeintrag in die Kammern wiederspiegelt. Dieser Effekt tritt
besonders in Erscheinung, wenn die Vorrichtung, insbesondere die
Kammerwinde aus einem mikrowellenerhitzbaren Material gefertigt ist. In diesem
Falle wird die Flussigkeit indirekt Uber die sich erwdrmenden Kammerwande und
~ sofern die Flussigkeit Mikrowellen absorbiert — direkt durch die
Mikrowellenstrahlung erhitzt. Durch diese besonders schnelle Erwdrmung ist ein
stark erhéhter Probendurchsatz méglich. AulRerdem lassen sich mit dieser
Vorrichtung ebenfalls Versuche durchfiihren, bei denen eine lange Aufheizphase
das Versuchsergebnis verfalscht. So zerfallt bei langsamen Erwdrmen einer
Bleichlésung ein Teil des Oxidationsmittels bereits vor Erreichen der gewiinschten

Temperatur, wodurch eine exakte Bestimmung kaum mdglich ist.

In einer vorteilhaften Ausfuhrungsform der erfindungsgemafen Vorrichtung
besteht die Abdeckung aus einem Element, das gegebenenfalls eine Vielzahl von
Kammern umfafit und mit dem Element 16sbar verbunden werden kann. Dies ist
von Vorteil, da durch den lésbaren Verbund der beiden Elemente eine einfache

und schnelle Handhabung gewahrleistet ist.

GemaR einer bevorzugten Ausfihrungsform der erfindungsgeméfRen Vorrichtung
kdnnen die Kammern in nur einem Arbeitsschritt geschlossen oder geoffnet
werden. Dies ist besonders vorteilhaft, weil dadurch eine erhebliche Zeitersparnis

bei der Probenhandhabung erreicht wird.

Es 18Rt sich nahezu eine beliebige Zahl von Kammern in der erfindungsgemafien
Vorrichtung vorsehen, wodurch der Probendurchsatz entsprechend erhéht werden
kann. Die so gebildeten Kammern kénnen durch Auf- und Zuklappen der Platten
in einem einzigen Arbeitsschritt gedffnet oder verschlossen werden, welcher fur
den Einsatz von Robotern zur Automatisierung des Testverfahrens geeignet ist.

Die erfindungsgemafe Vorrichtung kann zum Testen von Waschmittelrezepturen
oder Einzelkomponenten beziglich verschmutzter Textilien, aber auch zum

Testen von Blechen und deren Beschichtung, z. B. zur Uberpriifung des
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Korrosionsverhaltens und zum Testen anderer Flachengebilde eingesetzt werden.
Dariber hinaus kann die erfindungsgemafRe Vorrichtung ebenfalls bei

Farbeversuchen z.B. fir Textilien oder Haare Anwendung finden.

Nach einer bevorzugten Ausfihrungsform der erfindungsgeméafen Vorrichtung
weisen die beiden aufeinanderlegbaren Elemente eine oder mehrere
korrespondierende Erfindungen auf. Dies ist besonders vorteilhaft, da damit die
Vorrichtung an verschiedenartige Anforderungen angepaflt werden kann. So
kénnen Flachengebilde teils einseitig und zweiseitig mit Flissigleiten in Kontakt

gebracht werden.

GemaR einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform der erfindungsgemafien
Vorrichtung weisen beide aufeinanderlegbaren Elemente korrespondierende
Vertiefungen auf. Dazu ist es besonders vorteilhaft, das Flachengebilde zwischen
den Elementen im Bereich der Vertiefungen anzuordnen. Die zu priifende
Flussigkeit benetzt dann das Flachengebilde von beiden Seiten, was besonders
vorteilhaft bei Flachengebilden ist, die nahezu durchlassig fur die Flussigkeit ist,
wie z.B. Textilgewebe. AulRerdem ist ein besonders einfaches, automatisierbares
Einlegen des zu prifenden Flachengebildes méglich. Zur Erh6hung des
Flissigkeitsaustauschs zwischen den durch die das Flachengebilde unterteilten
Kammersegmenten kann es von Vorteil sein, ein kleines Loch im Flachengebilde
im benetzten Bereich anzubringen. Dieses Loch sollte allerdings die Oberflache

des Flachengebildes nicht wesentlich reduzieren.

Ein besonderer Vorteil der erfindungsgemaflen Vorrichtung liegt darin begrindet,
eine Vielzahl von Versuchen parallel durchzufuhren. Fur die Realisierung solcher
Parallelversuche weist die Vorrichtung in den Elementen mindestens 6,
vorzugsweise mehr als 25 und ganz besonders bevorzugt mehr als 50
Vertiefungen auf. Es sind auch Vorrichtungen mit einer groferen Anzahl an
Vertiefungen denkbar, wobei lediglich der Platzbedarf fur die Vorrichtung als
limitierend angesehen werden kann. So ist es ebenfalls denkbar, dall 2 solcher
Vorrichtungen spiegelverkehrt aufeinander befestigt werden, wodurch eine
Verdopplung der Kapazitat erreicht werden kann, ohne gleichzeitig den
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Platzbedarf wesentlich zu erhthen. Der Querschnitt der Vertiefungen kann eine
weitgehend runde Form, eine viereckige insbesondere quadratische Form oder
eine tiangulare Form aufweisen. Es kann ebenfalls von Vorteil sein, Vertiefungen
mit 6, 7 ,8 oder mehr Ecken einzusetzen. So bietet ein wabenférmiger Aufbau
Vorteile bei der mechanischen Stabilitat, bzw. eine Reduzierung der Wanddicke
bei gleichbleibender Stabilitat.

Es liegt ebenfalls im Rahmen der Erfindung, wenn sich auf einer Platte
verschiedenartige Vertiefungen befinden. Die Vertiefungen kénnen sich in ihrer

Form und/oder GréRe unterscheiden.

Gemal einer b_esonders bevorzugten Ausfuhrungsform der erfindungsgemafien
Vorrichtung ist das Flachengebilde zwischen dem Element und der Abdeckung im
Bereich der Vertiefungen angeordnet. Bei diesem Aufbau kann das
Flachengebilde das zu untersuchende Substrat selbst darstellen, oder als an einer
moglichen Reaktion unbeteiligter mechanischer Tréger fungieren. Im zuletzt
genannten Fall kann bevorzugt so verfahren werden, dal} auf einer Tragerplatte
einzelne Metallproben in Form von Plattchen befestigt sind. Die Tragerplatte sollte
aus einem Material gefertigt sein, daB unter den geplanten Versuchsbedingungen
keine Reaktion zeigt. Werden Metallplattchen aus unterschiedlichen Materialien
untersucht, so sollte die Tragerplatte aus einem elektrisch isolierenden Material
bestehen, um eine Ausbildung von Lokalelementen zwischen den einzelnen
Zellen zu unterbinden, die zu einer Verfalschung der Versuchsergebnisse flihren
kann. Zur einfacheren Handhabung ist es von Vorteil, wenn der Durchmesser der
einzelnen Metallplattchen geringer ist als der Durchmesser der einzelnen
Kammern. Dieser Aufbau hat den besonderen Vorteil, dal} nicht nur die
Einwirkung verschiedener korrosiver Flussigkeiten auf einen Werkstoff untersucht
werden kann, sondern dafl gleichzeitig die Untersuchung unterschiedlicher
Werkstoffe bzw. unterschiedlich beschichteter Werkstoffe durchfihrbar ist,

wodurch sehr viel Zeit eingespart werden kann.

Gemal einer besonders bevorzugten Ausfihrungsform der erfindungsgemafien
Vorrichtung sind die Kammern so gestaltet, dal sie ein Volumen von weniger als
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100 ml aufweisen. Dieses geringe Kammervolumen hat den Vorteil, dal® eine
geringere Menge an Chemikalien eingesetzt werden muf, wodurch weniger
Kosten fiir die Chemikalien als auch fir die Entsorgung entstehen. Auferdem
bewirkt eine Reduzierung des Kammervolumens eine hdéhere Aufheizrate, wie
bereits weiter oben beschrieben wurde. Gleichzeitig reduziert eine geringere
KammergroRe den Platzbedarf fur jedes Einzelexperiment. Damit kénnen mehr
Versuche bei gleichbleibendem Platzbedarf parallel durchgeflihrt werden. Es ist
ebenfalls méglich, Kammern mit Volumina kleiner als 50 ml oder auch kleiner als

10 ml zu realisieren.

Nach einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform der erfindungsgemalen
Vorrichtung umfaftt die Vorrichtung ein Gerat zum Aufheizen. Dabei kann es sich
beispielsweise um einen Laborheizschrank handeln oder auch um ein Heiz- bzw.

Temperierbad.

Besonders bevorzugt ist es, wenn die erfindungsgemélRe Vorrichtung ein
Mikrowellengerat zum Aufheizen umfalt. Dies hat den Vorteil, dal durch dieses
Gerat eine besonders schnelle Aufheizung der sich in der Vorrichtung

befindenden Flissigkeiten mdglich ist.

Zum besonders schnellen Aufheizen der zu prifenden Flussigkeiten ist es von
Vorteil, wenn die Elemente bzw. Platten aus einem nichtmetallischen Werkstoff
und insbesondere aus Kunststoff bestehen. Die Platten lassen sich auf diese
Weise innerhalb eines Mikrowellengerates anordnen, welches fiir die
Temperierung der zu prifenden Flussigkeiten sorgt. Der Antrieb zum Bewegen
der Platten sollte in diesem Fall aulRerhalb des Mikrowellengeréates angeordnet
und Uber eine Welle mit den im Mikrowellengerdt angeordneten Platten

verbunden sein.

Besonders vorteilhaft ist es, wenn die Elemente bzw. Platten aus einem mit
Mikrowellenstrahlung aufheizbaren Werkstoff bestehen. In diesem Fall wird die
Aufheizung auf die gewlinschte Temperatur besonders schnell erreicht und die
gewlnschte Temperatur wird besonders lange und zuverldssig gehalten. Ein
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derartiger Werkstoff kann z. B. ein mit Graphit dotierter PTFE-Kunststoff sein, der
unter dem Markennamen "Weflon" bekannt ist.

Vorzugsweise ist aulerdem eine Vorrichtung zur Messung der Temperatur
innerhalb mindestens einer Kammer vorgesehen. Damit ist eine Kontrolle der
Temperatur innerhalb der Kammer gewahrleistet. Wenn zur Temperaturmessung
ein elektronischer Temperaturfuhler (z.B. ein Thermoelement oder ein
temperaturabhangiger Widerstand) eingesetzt wird, so besteht die Méglichkeit,
das vom Temperaturfihler ausgegebene MeRsignal zur Steuerung der

Heizleistung heranzuziehen.

Nach einer weiteren bevorzugten Ausfihrungsform ist die Abdeckung das
Flachengebilde. Dies ist besonders vorteilhaft, wenn der Einflu von Flissigkeiten
auf ein einzelnes, insbesondere planes und flissigkeitsundurchlassiges Substrat
getestet werden soll. Dadurch reduziert sich der Aufwand bei der Handhabung, da
lediglich ein Element und das Flachengebilde aufeinander gebracht werden
muissen. Anwendung findet dieser Aufbau z.B. bei Korrosionsuntersuchungen an

metallischen Werkstoffen (siehe auch 2. Ausfuhrungsbeispiel).

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zum gleichzeitigen
Testen der Einwirkung von Flussigkeiten auf Flachengebilde unter Verwendung
der genannten erfindungsgemaRen Vorrichtung, das dadurch gekennzeichnet ist,
dal man ein Flachengebilde auf einem Element anordnet und die Einwirkung der

Flussigkeiten auf die Flachengebilde im Bereich der Vertiefungen analysiert.

Die Erfindung betrifft aulRerdem ein Verfahren zum gleichzeitigen Testen der
Einwirkung von Flussigkeiten auf Flachengebilde unter Verwendung der
genannten erfindungsgemaRen Vorrichtung, das dadurch gekennzeichnet ist, dal}
man ein Flachengebilde zwischen den Elementen anordnet und im Bereich der
Vertiefungen die Einwirkung von Flussigkeiten analysiert. Die Einwirkung auf die
Flachengebilde kann beispielsweise durch optische Auswertemethoden wahrend
oder nach der Einwirkzeit bestimmt werden. Soll die fortschreitende Einwirkung
wahrend der Versuchsdauer beobachtet werden, so ist vorzugsweise mindestens
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eines der beiden Elemente aus einem transparenten Werkstoff zu wéahlen oder im
Bereich der Vertiefungen bzw. am Boden der Kammern mit transparenten
Werkstoffen auszuriisten. Als transparente Werkstoffe kommen Glas oder diverse
transparente Kunststoffe wie z.B. Plexiglas® in Frage. Die optische Analyse
erfolgt dann Uber eine Digitalkamera, die vorzugsweise alle Flachengebilde
optisch in einem Bild erfalt. Mit Hilfe eines Computers laRt sich anschlieBend
eine fortlaufende Verfarbung der Flachengebilde auswerten. Diese Auswertung
kann auch durch Bildreihen ,Online” vollzogen werden, wobei durch wiederholte

Aufnahmen der chronologischen Versuchsablauf festgehalten wird.

Soll die Auswertung uber die oben beschriebene optische Methode erfolgen, so
setzt dies eine zeitiche Anderung der Farbe voraus. Beim Testen der
Reinigungswirkung von verschiedenen Waschmittel auf mit Rotwein beschmutzter
Baumwolle wird eine gute Reinigungswirkung durch eine mdglichst vollstandige
Entfarbung der durch Rotwein hervorgerufenen Verschmutzung indiziert. Im Falle
des Testens von Farbemitteln auf Baumwolle oder beim Testen von
Haarfarbstoffen werden gute Ergebnisse durch intensive Farben angezeigt.
SchlieRlich sind beim Testen von korrosionsinhibierenden Schichten wie z.B. auf
phosphatierten Stahlblechen, Proben mit geringerer Korrosionsresistenz durch
das Auftreten rostiger Sprenkel zu erkennen. Auch der Einsatz von geeigneten
Farbindikatoren sind denkbar fur den Fall, dal® die zu untersuchende Reaktion
selbst keine Verfarbung auslést oder nur schwer zu erkennen ist. So kénnen bei
Korrosionsversuchen freiwerdende Metallionen durch geeignete Indikatoren

angefarbt werden und so der optischen Messung zugéanglich machen.

AuBerdem betrifft die Erfindung die Verwendung der erfindungsgemalien
Vorrichtung zum Testen der Einwirkung von Flissigkeiten auf Flachengebilde im

Rahmen von Wasch-, Farbe- oder Korrosionstests.

Die Erfindung dient insbesondere dazu, die grole Zahl von Verbindungen, die mit
Hilfe der kombinatorischen Chemie hergestellt werden, in anwendungsnahen

Tests zu prufen. Daher betrifft die Erfindung auch die Verwendung der genannten
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erfindungsgeméRen Vorrichtung zum Massen-Screening (High Throughput

Screening), insbesondere im Rahmen der kombinatorischen Chemie.

Im folgenden wird ein Ausfuhrungsbeispiel anhand von Zeichnungen néher

beschrieben. Es zeigen

Figur 1 eine Draufsicht auf eine Vorrichtung nach der Erfindung,
Figur 2 einen Schnitt entlang der Linie II-1l in Figur 1,
Figur 3 eine schematische Darstellung eines in der Vorrichtung nach den

Figuren 1 und 2 benutzten Testgewebes und

Figur 4 eine graphische Darstellung der mit der Vorrichtung erzielten Test-

ergebnisse bei einer Waschversuchsreihe.

Figur 5 eine graphische Darstellung der mit der Vorrichtung erzielten Test-
ergebnisse zur konzentrationsabhéngigen Wirkung eines Inhibitors

bei einem Korrosionsversuch.

In allen Zeichnungen haben gleiche Bezugszeichen die gleiche Bedeutung und

werden daher gegebenenfalls nur einmal erlautert.

Mit der erfindungsgemaRen Vorrichtung kénnen auf einer Flache von 200 cm? 25
herkdmmliche Waschexperimente simuliet werden. Die Vorrichtung kann
automatisiert und in eine Screening-Einheit eines Kombinatorik-Labors mit
Robotereinsatz integriert werden. Mit der miniaturisierten Vorrichtung ist ein hoher

Durchsatz an Proben in kurzer Zeit méglich.

Das in den Figuren 1 und 2 schematisch dargestellte Kernstiick der
erfindungsgemalen Vorrichtung besteht aus zwei Platten 1, 2, welche zwei
Halften eines Plexiglaskorpers bilden. In jedem dieser Platten befinden sich 25
Vertiefungen 3, 4, wobei die oberen Vertiefungen 3 und die unteren Vertiefungen
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4 im zusammengesetzten Zustand fluchtend Ubereinanderliegen und damit die
Kammern bilden, in denen die Experimente durchgefihrt werden. Im
Ausfiihrungsbeispiel hat jede der Kammern ein Volumen von 16 ml, wobei die
obere Vertiefung 3 ein Volumen von 4 ml und die untere Vertiefung 4 ein Volumen
von 12 ml aufweist.

Zwischen den beiden Platten 1, 2 wird das Flachengebilde 5, welches im Beispiel

ein Testgewebe ist, eingespannt.

Beide Platten 1, 2 koénnen durch Verschrauben oder vorzugsweise durch
Klammern zusammengehalten werden, welche der Deutlichkeit halber in den
Figuren nicht dargestellt sind. AuBerdem ist es auch zweckmafRig, am Rand der

Vertiefungen 3, 4 Nuten zur Aufnahme einer Dichtung vorzusehen.

Die Lange und Breite der im Querschnitt im wesentlichen quadratischen
Vertiefungen 3, 4 betragt 1,8 cm. Die Platten 1, 2 sind nahezu quadratisch mit
einer Kantenlange von etwa 15 cm. Die Gesamthdhe im zusammengebauten

Zustand entsprechend Figur 2 betragt etwa 8 cm.

Zur Drehung sind die Platten 1, 2 Uber eine Welle 6 mit einem in den
Zeichnungen nicht dargestellten Motor mit Getriebe verbunden. Diese Welle 6
dient gleichzeitig als Aufhangung.

Waihrend der gesamten Versuchszeit wird die erfindungsgemafie Vorrichtung mit
konstanter Geschwindigkeit, im Beispiel 16 U/min, gedreht. Andere Umdrehungs-
geschwindigkeiten sind mdoglich.

Da die Waschversuche bei einer vorgegebenen Temperatur im Bereich von 25 bis
40 °C Ublicherweise durchgefiihrt werden, ist eine Temperierung der
Versuchsanordnung zweckmifig. Dazu kann die Apparatur in einem
herkdbmmlichen Labortrockenschrank gesetzt werden. Die Versuchslésungen

kénnen gegebenenfalls vor ihrem Einbringen in die Apparatur vorgeheizt werden.
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Die Méglichkeit zur Temperierung ist ebenfalls fir Farbeexperimente oder

Korrosionstests von Nutzen.

Vorteilhafter, da zeitsparender und kostengunstiger, kann die Temperierung durch
Einsatz eines Mikrowellensystems, z. B. eines herkdmmlichen Labormikro-
wellenschrankes, erfolgen. Damit ist eine sehr schnelle Einstellung der Versuchs-
temperatur moglich, so daB in diesem Fall eine vorherige Temperierung der
verwendeten Gerate und Losungen nicht erforderlich ist. Die Temperaturmessung
erfolgt vorteilhaft mittels einer Sonde in einer der 25 Kammern 3, 4. Infolge der
Anschlu3kabel der Temperatursonde wird in diesem Fall die Apparatur nicht mehr
kontinuierlich gedreht, sondern nur noch um einen Drehwinkel von 180° hin und
her bewegt. Eine weitere vorteilhafte Moglichkeit der Temperaturmessung besteht
in der Abnahme der Temperatur durch einen externen Sensor, wobei die Kammer

wieder Uber Kopf gedreht werden kann.

Zur Steigerung der Durchmischung ist es weiterhin méglich und von Vorteil, wenn
die durch die Vertiefungen 3 und 4 gebildeten Kammern mit jeweils 5 bis 20,
vorzugsweise mit 5 bis 10 Glas-, Metall- oder Kunststoffkugeln beschickt werden.
Dies ist besonders dann von Vorteil, wenn sich in den Kammern viskose

Flussigkeiten befinden, wie z.B. Haarfarbeformulierungen.
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Beispiel 1:

Nachfolgend wird ein Beispiel eines Waschmittel-Screenings mit Hilfe der
erfindungsgemaRen Vorrichtung beschrieben. Daraus wird die hervorragende
Eignung der erfindungsgeméafen Vorrichtung zum  Durchfihren von

Waschversuchen deutlich.

Testbedingungen: Temperatur 30 °C
Versuchsdauer 20 min.

10,5 ml Waschflotte in jeder der 256 Kammern.

In die unteren Vertiefungen 4 wurden die vorbereiteten und temperierten, die
Wasch- bzw. Bleichmittel enthaltenden Waschflotten eingebracht. In einer
automatisierten Vorrichtung ist vorgesehen, dal die vorbereiteten Waschflotten
von einem Roboter in die Vertiefungen eingebracht werden. Das Testgewebe
wurde auf die die Vertiefungen (4) aufweisende Platte aufgelegt und auf das
Testgewebe wiederum die andere Platte aufgebracht. Beide Platten 1, 2 wurden

schlieRlich miteinander verschraubt und mit dem Antrieb verbunden.

Das mit Tee angeschmutzte Testgewebe (Figur 3) war mit kleinen Léchern
versehen, so dall das Gewebe von beiden Seiten mit der Waschlauge durchspilt

wurde und somit beidseitig stark gebleicht werden konnte.

Die Auswertung der Gewebelappen wurde mit Hilfe eines Scanners und spezieller
Software (Bio-Scan) durchgefihrt. Dabei wurde das Testgewebe vor
Versuchsbeginn und nach erfolgter Bleiche eingescannt und aufgrund der
unterschiedlichen optischen Dichten die prozentuale Bleichleistung bestimmt.
Eine andere Mdglichkeit ist die Charakterisierung der Bleichleistung mit einem
Chromatometer (z. B. "Chroma Meter Cr-200" der Fa. Minolta). Hierbei wird
ebenfalls Uber die Farbdichte die bleichkatalytische Aktivitat bestimmt. Die
Messung der Farbvektoren ist zudem mit Hilfe eines robotergesteuerten

Faseroptikspektrometers automatisiert durchfiihrbar.
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Figur 4 zeigt die gegeniber einer Rotweinanschmutzung erzielten Testergebnisse,
die mit der erfindungsgemaRen Vorrichtung erzielt wurden. Hier sind die
Entfarbungswerte fiir mit Rotwein (linker Balken), Tee (mittlerer Balken) und
Johannisbeersaft (rechter Balken) verschmutztes Testgewebe nach einer Bleiche
mit den in der Figur unten aufgefiihrten Mitteln dargestellt. Eine Differenzierung

der Bleichleistung ist deutlich erkennbar.

Beispiel 2:

Im folgenden Beispiel wird die Wirkung eines Korrosionsinhibitors auf die
Korrosion von St 04 Stahl in (synthetischem) Meerwasser untersucht. Die
Versuche wurden in einer Vorrichtung mit 25 Vertiefungen, angeordnet in einer
5x5 Matrix, durchgefiuhrt. In die Vertiefungen wurde synthetisches Meerwasser
von 60°C gegeben und mit 5 unterschiedlichen Konzentrationen eines
Korrosionsinhibitors (Lubrizol 9530 T von BASF) versetzt. Es wurden jeweils 5
Vertiefungen in einer Reihe mit der selben Lésung befullt:

Lubrizol 9530 T Bemerkungen
Reihe 1 1000 ppm (oben in Fig. 5)
Reihe 2 300 ppm Laut Herstellerempf. Maximalwert
Reihe 3 200 ppm
Reihe 4 150 ppm
ReiheS 100 ppm (unten in Fig. 5)

Zum Reinigen und Entfetten des Stahlblechs diente ein alkalisches
Reinigungsbad (Ridoline 1559 von Henkel). Das Blech wurde fiur 10 Minuten in
das auf 60°C temperierte Reinigungsbad getaucht, danach mit Leitungswasser
gespilt, mit vollentsalztem Wasser gewaschen und mit Druckluft getrocknet.
Direkt vor dem Einsatz erfolgte eine Reinigung mit ATA flissig mit nachfolgendem

Spilen unter vollentsalztem Wasser.

Das Stahlblech wurde auf das wie oben beschrieben befillte Element (2)

aufgelegt. Die beiden Teile wurden miteinander verschraubt, in einen Laborofen
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bei 60°C gestellt und mit dem Antrieb verbunden. Anschliefend wurde das
Stahlblech 3 Stunden bei T=60 °C und bei 60 Umdrehungen/min belassen. Das
Stahlblech wurde danach entnommen, vorsichtig mit vollentsalztem Wasser
gewaschen, mit Druckluft getrocknet und fotografiert. Fig. 5 zeigt ein solches
Blech, bei dem die korrosionsinhibierende Wirkung des Lubrizol 9530 T bis zu
einer Konzentration von 300 ppm (2. Reihe von oben) gut an der geringeren
Rostbildung erkennen lalt. Hohere Inhibitormengen (1000 ppm, obere Reihe)
zeigen kaum noch eine Verbesserung. Somit kann mit Hilfe der
erfindungsgemafien Vorrichtung bei geringem Material-, Chemikalien- und

Zeitaufwand die optimale Inhibitormenge bestimmt werden.

Bezugszeichenliste

Platte, zweites Element (Abdeckung)
Platte, erstes Element

Vertiefung

Vertiefung

Flachengebilde

Welle

D OB W N -
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Patentanspriiche

1. Vorrichtung zum gleichzeitigen Testen der Einwirkung von Flussigkeiten auf
ein oder mehrere Flachengebilde (5) umfassend mindestens ein
zusammenhéangendes Element (2) mit einer Vielzahl von Kammern, eine
Abdeckung (1) zum VerschlieBen dieser Kammern und einen Antrieb zum
Bewegen des Elements (2), dadurch gekennzeichnet, daf eine gleichmaBige
Erwarmung der Flissigkeiten in den Kammern mit mehr als 1°C/s erreicht

werden kann.

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da} die Abdeckung
(1) aus einem Element (1) besteht, wobei das Element gegebenenfalls eine
Vielzahl von Kammern umfaftt und mit dem Element (2) I6sbar verbunden
werden kann.

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dal} die

Vorrichtung in einem Arbeitsschritt geschlossen oder geéffnet werden kann.

4. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, daB die beiden aufeinanderlegbaren Elemente (1, 2) eine

oder mehrere korrespondierende Vertiefungen (3, 4) aufweisen.

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daf alle Vertiefungen
der beiden aufeinanderlegbaren Elemente (1, 2) als korrespondierende

Vertiefungen ausgebildet sind.

6. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dal die Elemente (1) bzw. (2) mindestens 6 Vertiefungen

aufweisen.

7. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, dall die Elemente (1) bzw. (2) mindestens 25 Vertiefungen

aufweisen.
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8. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daR die Elemente (1) bzw. (2) mindestens 50 Vertiefungen
aufweisen.

9. Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daR das Flachengebilde (5) zwischen dem Element (2) und
der Abdeckung (1) im Bereich der Vertiefungen (3, 4) anzuordnen ist.

10.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dal die einzelnen Kammern ein Volumen von weniger als

100 ml aufweisen.

11.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch

gekennzeichnet, dafd die Vorrichtung ein Gerat zum Aufheizen umfalit.

12.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, daR die Vorrichtung ein Mikrowellengerat zum Aufheizen

umfafit.

13.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriche dadurch
gekennzeichnet, daR die Elemente (1, 2) bzw. Platten aus einem

nichtmetallischen Werkstoff und insbesondere aus Kunststoff bestehen.

14.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche dadurch
gekennzeichnet, dafl die Elemente (1, 2) bzw. Platten aus einem mit
Mikrowellenstrahlung aufheizbaren Werkstoff bestehen.

15.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriche, dadurch
gekennzeichnet, dal eine Vorrichtung zur Messung der Temperatur innerhalb

mindestens einer Kammer (3, 4) vorgesehen ist.



WO 03/069322 PCT/EP03/01156

17

16.Vorrichtung nach einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch
gekennzeichnet, daR die Abdeckung (1) das Flachengebilde (5) ist.

17.Verfahren zum gleichzeitigen Testen der Einwirkung von Flussigkeiten auf
Flachengebilde (5) unter Verwendung der Vorrichtung nach einem der
vorstehenden AnsprUche, dadurch gekennzeichnet, da® man ein
Flachengebilde (5) auf einem Element (2) anordnet und im Bereich der

Vertiefungen (4) die Einwirkung von Flussigkeiten analysiert.

18.Verfahren zum gleichzeitigen Testen der Einwirkung von Flissigkeiten auf
Flachengebilde (5) unter Verwendung der Vorrichtung nach einem der
Anspriiche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, dal® man das oder die
Flachengebilde (5) zwischen den Elementen (1, 2) anordnet und im Bereich

der Vertiefungen (3, 4) die Einwirkung von Flissigkeiten analysiert.

19.Verwendung der Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 16 zum Testen
der Einwirkung von Flussigkeiten auf Flachengebilde (5) im Rahmen von

Wasch-, Farbe- oder Korrosionstests.

20.Verwendung der Vorrichtung nach einem der Anspriiche 1 bis 16 zum
Massen-Screening (High Throughput Screening), insbesondere im Rahmen

der kombinatorischen Chemie.
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Fig.5: Korrosionstest an einem Stahlblech
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