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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Einstellung der
Temperatur in einem zur Aufnahme einer Probe
ausgerlsteten Temperierbehalter (2) unter Einsatz
zumindest eines unter Sicherstellung eines
Warmeibergangskontaktes an der AuBenwandflache
des Behalters (2) angebrachten Peltier-Elementes (3).
Erfindungsgeméan ist vorgesehen,

- dass an der dem Behalter (2) abgewandten Flache
des Peltier-Elementes (3) unter Sicherstellung eines
Warmeibergangskontaktes ein Speicherblock (4) aus
metallischem Material angebracht wird,

- dass an der dem Peltier-Element (3) abgewandten
Rackflache des Speicherblockes (4) ein weiteres
Peltier-Element (5) oder eine Peltier-Element-
Kaskade unter Sicherstellung eines
Warmeubergangskontaktes angebracht wird,

- dass zur Veranderung des Temperaturniveaus des
Behélters (2) auf eine angestrebte Zieltemperatur hin
oder in Richtung dieser Zieltemperatur der
Speicherblock (4) mit dem weiteren Peltier-Element
(5) oder der Peltier-Element-Kaskade in Richtung

dieser Zieltemperatur hin oder darlber hinaus
erwarmt oder abgekiihlt wird und
- dass fur die Realisierung einer raschen

Temperaturanderung im Behalter (2) die
Stromdurchflussrichtung des Peltier-Elementes (3)
derart geschaltet wird, dass dieses den Behalter (2) in

Richtung auf die angestrebte Zieltemperatur hin

erwarmt oder abkihlt und damit gleichzeitig den
Ubergang der im Speicherblock (4) enthaltenen
Warmemenge oder Kaltemenge durch sich selbst
hindurch auf den Behélter (2) zur Verstarkung der vom
erfolgenden

Peltier-Element  (3)
Abkulhlung freigibt.

Erwarmung oder
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Einstellung der Temperatur in einem Temperier-
behalter gemaB dem Oberbegriff des Patentanspruches 1. Des weiteren betrifft die Erfindung
einen Temperierbehalter, insbesondere zur Durchflihrung dieses Verfahrens.

[0002] Derartige Temperierbehélter kénnen unterschiedlichen Aufbau bzw. Form, z.B. recht-
eckigen oder runden Umfang, aufweisen und fir unterschiedliche Zwecke vorgesehen sein.
Insbesondere ist es auch mdglich, mit derartigen Temperierbehaltern normgerechte Untersu-
chungs- bzw. Messbedingungen, insbesondere flr Erdblerzeugnisse, einzuhalten. Es geht hier
vor allem um normgerechte Untersuchungsbedingungen, beispielsweise fiir die Messung des
CFPP (Cold Filter Plugging Point), der die Grenze der Filtrierbarkeit von Erddlprodukten be-
stimmt.

[0003] Der Begriff Filtrierbarkeitsgrenze beziehungsweise Cold Filter Plugging Point des Tem-
peraturgrenzwertes der Filtrierbarkeit bezeichnet eine Kélteeigenschaft von Dieselkraftstoffen
und Heizdl EL (Extra Leicht). Dies ist die Temperatur in Grad Celsius, bei der ein Priffilter unter
definierten Bedingungen durch ausgefallene (n-)Paraffine verstopft. Bei dieser Methode wird die
Probe mit einer konstanten Rate abgekihlt und dabei in definierten Abstédnden durch einen
Priffilter beférdert. Vor Erreichen der Filtrierbarkeitsgrenze bilden sich beim sogenannten Cloud
Point (CP) bereits Kristalle, die jedoch noch durch den Filter passen. Wenn die Kristalle zu groB
werden, verstopft der Filter. Untersuchte GréBen sind der Cloud Point, bei dem die Tribung der
Probe durch Nebelwolken der ausfallende Paraffine etc. optisch untersucht und zu definierten
Zeitpunkten durchstrahlt wird, und der Pour Point- Test, bei dem eine Untersuchung der FlieB-
fahigkeit der temperierten Probe erfolgt. Aber auch andere Untersuchungen von temperierten
Proben hinsichtlich ihrer physikalischen Eigenschaften wie Viskositat, rheologischen Eigen-
schaften, etc. sind unter Einsatz des erfindungsgemaBen Verfahrens und der Vorrichtung denk-
bar.

[0004] Derartigen Messverfahren liegen zumeist genaue Normvorschriften zugrunde, die einzu-
haltende Temperaturprofile vorgeben. Fiir die CFPP von Diesel beispielsweise sind dies die
EN116, ASTM D 6371 und DIN EN 16329. Diese Normen schreiben genaue Temperaturprofile
fir einen Temperierbehélter, in diesem Fall eine Kihlkammer vor, in die ein Glasbehélter im
Abstand zur Innenwand der Kiilhlkkammer eingesetzt wird, welcher Glasbehélter die zu untersu-
chende Probe enthélt. Auf den Glasbehalter wird ein Deckel dicht aufgesetzt, der Uber eine
Durchleitung im Deckel eine definierte Probenmenge mittels einer Vakuumpumpe bis zu einer
Marke in ein Testvolumen Uberflihrt. Fir den CFPP -Test ist im Probenweg zum Testvolumen
ein Sieb mit definierter Maschenweite montiert, durch das die Probe gepumpt wird. Die Tempe-
ratur der Probe wird gemessen und bei jeder Temperaturabnahme um ein Grad eine Entnahme
des die Probe bildenden Treibstoffes mittels der Pumpe versucht. Bei tieferen Temperaturen
beginnt das Paraffin im Diesel auszuflocken, Schwebeteilchen setzen sich im Filtersieb ab und
verstopfen dieses. Wenn dadurch die Flllzeit fir das Testvolumen eine bestimmte Zeitspanne
Ubersteigt oder der Treibstoff nicht mehr vollstandig aus dem Testvolumen in den Glasbehélter
zurticklauft, wird dies als die Filtrierbarkeitsgrenze gemaB CFPP angesehen. Normgeman ist
dabei vorgesehen, dass die Temperatur in der Temperierkammer vorab auf -34°C eingestellt
und die Messung der Probe erfolgt, dass nach den Messungen bei dieser Temperatur der Be-
hélter auf - 51°C abgekihlt wird und auf dieser Temperatur gemessen wird und dass schlieBlich
eine Abkiihlung und Messung bei -67°C erfolgt. Die Abklhlung hat dabei - wie vorgeschrieben -
rasch zu erfolgen. Es miissen sehr enge Zeitvorgaben fir den Abklhlprozess des Temperier-
behélters eingehalten werden, und dementsprechend muss die Kihlleistung ausreichend sein,
um z.B. innerhalb von 150 sec den den Probenbehalter umschlieBenden Temperierbehélter in
einer vorgegebenen Zeitspanne um z.B. 17 Grad abzukihlen. Typische Kihlprofile fir eine
solche Abklhlung haben die in Fig. 3 dargestellte Form, wobei die Temperatur T Uber die Zeit t
aufgetragen ist. Es ist ohne weiteres mdglich, andere Abkihlungsverldufe oder Erwarmungen
mit dem erfindungsgemaBen Temperierbehdlter auszufiihren.
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[0005] Die Peltiertechnik konkurriert mit den herkdmmlichen Kompressor- und Absorber-Kihl-
systemen. Wenn man die Kosten der Kélteleistung dieser Kihlsysteme vergleicht, so kommt
man zu dem Ergebnis, dass Peltier-Elemente teurer sind. Die Vorzlge der Peltiertechnik dirfen
aber nicht Ubersehen werden. Bei Anwendungen, die nur geringe Kalteleistungen erfordern,
bendtigen Peltier-Elemente wesentlich weniger Platz. Die Regelung der Leistung eines Peltier-
elements Uber den Betriebsstrom ist einfach und genau. Durch einfaches Umpolen der Strom-
richtung lassen sich Peltier-Elemente sowohl zum Heizen als auch zum Kuihlen verwenden.
Weiterer Vorteil einer Peltierkiihlung ist eine preiswerte externe Kihlversorgung fir die Gegen-
kihlung der Elemente.

[0006] Aufgrund der verhéltnismaBig geringen Kihlleistung der Peltierelemente sind jedoch
hohe dynamische Leistungsanforderungen wie fir Temperierbehalter, die insbesondere zur
Erfillung der oben beschriebene Normen bendtigt werden, zumeist nicht erfullbar. Soferne
groBe Temperaturunterschiede in kirzester Zeit Uberwunden werden mdissen, ist ein Peltier-
element aufgrund seiner limitierten Kihlleistung bei hohen Temperaturunterschieden nicht
einsetzbar.

[0007] Es existieren natlrlich ein- und mehrstufige Anordnungen mit Peltierelementen, die die
Leistung erhdhen sollten, z.B. Peltierelemente, die Ubereinander montiert sind, als auch Ele-
mente in mehrstufiger Ausfihrung. Peltierelemente sind allerdings fur rasche Kihlischritte, so
wie sie normgemal bei Geraten zur Erdélprifung gefordert werden, nicht geeignet. Derartige
Kihlungen erfolgen mit einem Stirling- oder Kompressorkdihler.

[0008] Kompressorkiihler missen dazu aber mindestens zweistufig ausgeflihrt sein, was sie
extrem teuer und groB macht. Ahnliches gilt fur Stirlingkihler.

[0009] Hauptaufgabe der Erfindung ist es, flr einen Probenbehélter einen Temperierbehalter,
insbesondere fir normgeméaBe Messverfahren, zur Verfligung zu stellen, der klein und leicht ist
und exakt arbeitet und eine rasche Temperaturdnderung ermdéglicht. Insbesondere soll der
Temperierbehélter bzw. sein Probenaufnahmeraum rasch auf bestimmte Temperaturniveaus
abzukihlen sein und soll die erreichte Temperatur konstant halten kénnen, wahrend die Probe
im Probenglas bzw. einem Messbehdlter Gber Warmekonvektion und/oder -strahlung die Tem-
peratur des Temperierbehalters annimmt.

[0010] Erfindungsgeman ist ein Verfahren der eingangs genannten Art mit den im Kennzeichen
des Anspruchs 1 angegebenen Merkmalen charakterisiert. Es ist erfindungsgeman somit vor-
gesehen,

[0011] - dass an der dem Behalter abgewandten Flache des Peltier-Elementes unter Sicherstel-
lung eines Warmelbergangskontaktes ein Speicherblock aus metallischem Material angebracht
wird,

[0012] - dass an der dem Peltier-Element abgewandten Rickflache des Speicherblockes ein
weiteres Peltier-Element oder eine Peltier-Element-Kaskade unter Sicherstellung eines Warme-
Ubergangskontaktes angebracht wird,

[0013] - dass zur Verdnderung des Temperaturniveaus des Behélters auf eine angestrebte
Zieltemperatur hin oder in Richtung dieser Zieltemperatur der Speicherblock mit dem weiteren
Peltier-Element oder der Peltier-Element-Kaskade in Richtung dieser Zieltemperatur hin oder
darlGber hinaus erwarmt oder abgekihlt wird und

[0014] - dass fir die Realisierung einer raschen Temperaturdnderung im Behdlter die Strom-
durchflussrichtung des Peltier-Elementes derart geschaltet wird, dass dieses den Behdlter in
Richtung auf die angestrebte Zieltemperatur hin erwadrmt oder abkihlt und damit gleichzeitig
den Ubergang der im Speicherblock enthaltenen Warmemenge oder Kaltemenge durch sich
selbst hindurch auf den Behalter zur Verstarkung der vom Peltier- Element erfolgenden Erwar-
mung oder Abkuhlung freigibt.

[0015] Eine derartige Vorgangsweise ist insbesondere fiir die Durchfihrungen von Messungen
an Erddlprodukten, vorzugsweise zur Ermittlung der Filtrierbarkeit von Dieselkraftstoffen und
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Haushaltheizélen zweckméBig. Insbesondere sind mit einem derartigen Verfahren die Vorschrif-
ten geman DIN EN 116 erfillbar.

[0016] Die Erfindung benutzt die Mdglichkeit, Warme- bzw. Kalteenergie mit Hilfe von Peltier-
Elementen zu speichern und bei Bedarf abzugeben. Wesentlich dazu ist es, dass sich zwischen
dem Peltier-Element und dem weiteren Peltier-Element der Speicherblock aus Metall befindet.
Dieser Metallblock ist so bemessen, dass er eine ausreichende Menge an Warmeenergie flr
die geforderte Anwendung speichern und diese Warmemenge ausreichend rasch aufnehmen
und abgeben kann. Als Material fir eine derartigen Warme- bzw. Kaltespeicher sind Materialien
mit hoher spezifischer Warmekapazitat und Warmeleitfahigkeit, beispielsweise Aluminium,
Kupfer, Messing, Gold, Silber, Magnesium, usw. gut geeignet.

[0017] Es wird in diesem Zusammenhang bemerkt, dass mit dem erfindungsgeméaBen Verfah-
ren und der erfindungsgeméaBen Vorrichtung sowohl hohe Kihlraten als auch Erwdrmungsraten
erreichbar sind. Besondere Vorteile ergeben sich jedoch beim Abkiihlen der Temperatur eines
eine Probe aufnehmenden Temperierbehalters.

[0018] Um bei der erfindungsgeméaBen Vorgangsweise die Temperatur im Temperierbehalter
nicht oder gezielt zu beeinflussen, kann vorgesehen sein, dass wahrend des Aufheizens oder
Abkilihlens des Speicherblockes das Temperaturniveau im Behélter mit dem Peltier-Element
eingeregelt und damit vorzugsweise konstant gehalten oder kontinuierlich veréndert wird.

[0019] Um eine ausreichend rasche und zuverlassige Temperaturanderung im Temperierbehal-
ter zu erreichen, ist erfindungsgeman vorgesehen, dass die Erwarmung oder Abkihlung des
Speicherblockes Uber oder unter die angestrebte Zieltemperatur in einem AusmalB erfolgt, dass
die im Speicherblock enthaltene und an den Behdlter Uber das Peltier-Element abfihrbare
Warme- oder Kaltemenge ausreicht, die angestrebte Zieltemperatur des Behdlters, vorzugswei-
se innerhalb einer vorgegebenen Zeitspanne, zu erreichen. Die erforderliche Bemessung der
Waérme- oder Kaltemenge ist einfach durch Beriicksichtigung der abzukihlenden Massen und
deren spezifischer Warme mdglich, wobei gleichzeitig allfallige Umgebungseinflisse sowie
Warmekonvektion und Wéarmeabstrahlung berlcksichtigt werden. Fir den Fachmann stellt es
keine Schwierigkeit dar, die erforderlichen Materialien und Dimensionierungen des Speicher-
blockes und des Temperierbehdlters zu wahlen, um einen raschen Ubergang ausreichender
Warmemengen zu erreichen.

[0020] Um allen Eventualititen gerecht zu werden, ist vorgesehen, dass die Speicherkapazitat
des Speicherblockes fiir die Speicherung von Warme- oder Kaltemengen gréBer bemessen
wird als die fiir eine gewlinschte Temperaturanderung des Behalter erforderliche Warme- oder
Kaltemenge. Durch entsprechende Ansteuerung des Peltier-Elementes kann der Wéarmeuber-
gang vom Speicherblock zum Temperierbehélter bei Erreichen einer vorgegebenen Zieltempe-
ratur unterbrochen werden und dann mit diesem Peltier-Element die Zieltemperatur exakt einge-
regelt bzw. der Temperierbehalter auf dieser Temperatur gehalten werden oder die erreichte
Temperatur verandert werden.

[0021] Um ausreichende Warme- oder Kéltemengen zur Verfligung zu haben, ist es zweckma-
Big, wenn bei einer Abkiihlung des Behalters auf die oder in Richtung der gewlinschte(n) Ziel-
temperatur die Temperatur des Speicherblocks auf einen tieferen Wert als die Zieltemperatur
abgesenkt wird und zur Abkihlung des Behélters das Peltier- Element derart mit Strom durch-
flossen wird, dass es den Behalter kihlt und das Durchstrédmen der im Speicherblock enthalte-
nen Kaltemengen erméglicht.

[0022] Je nach Bedarf ist es méglich, dass nach Erreichen der angestrebten Zieltemperatur im
Behalter diese Zieltemperatur mit dem Peltier-Element fir eine vorgegebene Zeitspanne kon-
stant gehalten oder kontinuierlich verédndert wird und danach zumindest eine, vorzugsweise
sprunghafte oder lineare Erwarmung oder Abkihlung auf eine angestrebte Zieltemperatur vor-
genommen wird.

[0023] Fiir einen effizienten Betrieb des Peltier-Elementes und des weiteren Peltier- Elementes
und eine rasche Abklihlung des Speicherblockes ist es von Vorteil, wenn das Peltier-Element
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bzw. die Peltier-Element-Kaskade an ihrer dem Behélter abgewandten Rickflache, vorzugswei-
se abhangig von der gewiinschten Temperatureinstellung im Speicherblock, beheizt oder ge-
kahlt wird. Unterstltzt wird diese Vorgangsweise, wenn bei einer Abkihlung des Behélters das
Peltier-Element auf volle Leistung geschaltet wird und kurz vor oder bei Erreichen der Zieltem-
peratur in einem Regelmodus zur Konstanthaltung der Temperatur des Behélters geschaltet
wird.

[0024] Erfindungsgeman ist vorgesehen, dass die Einstellung der Temperatur fir einen Tempe-
rierbehalter vorgenommen wird, in dem eine Messeinheit zur Bestimmung von temperaturab-
hangigen Materialparametern, insbesondere der viskosen Eigenschaften von Proben, vorzugs-
weise von Erddlerzeugnissen, angeordnet wird, welche Messeinheit temperiert oder flr die
Messungen auf einer angestrebten Zieltemperatur gehalten wird.

[0025] Ein erfindungsgemé&Ber Temperierbehilter ist dadurch gekennzeichnet, dass an der dem
Behalter abgewandten Flache des Peltier-Elementes unter Sicherstellung eines Warmeuiber-
gangskontaktes ein Speicherblock aus metallischem Material angebracht ist,

[0026] - dass an der dem Peltier-Element abgewandten Riickflache des Speicherblockes unter
Sicherstellung eines Warmelibergangskontaktes ein weiteres Peltier-Element oder eine Peltier-
Element-Kaskade angebracht ist,

[0027] - dass zur Verdnderung des Temperaturniveaus des Behdlters auf eine angestrebte
Zieltemperatur hin oder in Richtung dieser Zieltemperatur eine Steuereinheit fir den Strom-
durchfluss durch das Peltier-Element und das weitere Peltier-Element oder die Peltier-Element-
Kaskade vorgesehen ist, mit welcher Steuereinheit der Speicherblock mit dem weiteren Peltier-
Element oder der Peltier-Element-Kaskade in Richtung dieser Zieltemperatur oder darlber
hinaus erwarmbar oder abkulhlbar ist und

[0028] - dass die Steuereinheit flr die Realisierung einer raschen Temperaturdnderung im
Behélter bzw. dessen Probenaufnahmeraum die Stromdurchflussrichtung des Peltier- Elemen-
tes derart schaltet, dass dieses den Behélter in Richtung auf die angestrebte Zieltemperatur
erwarmt oder abklhlt und damit gleichzeitig den Ubergang der im Speicherblock enthaltenen
Wérme- oder Kéltemenge auf den Behélter zur Verstarkung der vom Peltier-Element erfolgen-
den Erwarmung oder Abkuhlung freigibt.

[0029] Aufgrund der Anordnung des Speicherblockes zwischen dem mit der BehalterauBen-
wand in Warmekontakt stehenden Peltier-Element und dem weiteren Peltier-Element an der
dem Behalter abgewandten Rickseite des Speicherblockes wird es einfach méglich, den Spei-
cherblock rasch abzukihlen und ausreichend rasch eine Warmemenge bzw. Kaltemenge zur
Verfligung zu stellen, die ausreicht, um den Temperierbehalter innerhalb einer vorgegebenen
Zeitspanne auf eine gewtlinschte Temperatur abzukihlen. Diese Temperatur kann dem an der
BehalterauBenwand angeordneten Peltier-Element konstant gehalten oder in vorgegebener
Weise verandert werden.

[0030] Es ist mdglich, um die AuBenwandflache des Temperierbehélters herum eine Mehrzahl
von Peltier-Elementen anzuordnen. Vorteilhafterweise werden zwei bis vier Peltier-Elemente
vorgesehen, die in gleichen Abstdnden ldngs des Behalterumfanges angeordnet sind. Jedes
dieser Peltier-Elemente ist mit einem eigenen Speicherblock versehen. Prinzipiell kénnte auch
ein durchgehender Speicherblock in Form eines Speicherringes vorgesehen werden. Vorzugs-
weise ist jedem Peltier-Element ein weiteres Peltier-Element an der dem Behélter abgewandten
Rickflache des Speicherblockes zugeordnet. Bei Einsatz eines ringférmigen Speicherblockes
kann auch eine die Anzahl der Peltier-Elemente (bersteigende Anzahl von weiteren Peltier-
Elementen oder Peltierelement-Kaskaden vorgesehen sein. Wesentlich ist, dass die weiteren
Peltier- Elemente den Speicherblock innerhalb einer gewlinschten Zeitspanne ausreichend tief
abkihlen oder erwarmen kénnen.

[0031] Um die Funktion der weiteren Peltier-Elemente zu unterstiitzen, kann vorgesehen sein,
dass das Peltier-Element oder die Peltier-Element-Kaskade an ihrer behalterfernen Flache mit
einem Warmetauscher versehen sind, mit dem die Peltier-Elemente oder die Peltier-Element-
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Kaskade erwadrmbar oder abkihlbar ist.

[0032] Die Peltier-Elemente sind an der AuBenwandfldche des Behalters angeschweift, ange-
I6tet, angeklebt oder auf andere Art befestigt. Bei eine gekrimmten AuBenfliche besitzenden
Behaltern ist Sorge dafiir zu tragen, dass die fldchigen Peltier-Elemente in gutem Warmelber-
gangskontakt mit der Behalterwand stehen. Das kann z.B. durch eben ausgefiihrte Bereiche
der Behalterwand oder durch Einsetzen von warmeleitenden Zwischenstiicken oder Fullmate-
rialien in vorhandene Zwischenrdume erfolgen.

[0033] Firr den Betrieb ist es zweckméBig, wenn die Steuereinheit wahrend des Aufheizens
oder des Abklihlens des Speicherblockes das Temperaturniveau im Behélter mit dem Peltier-
Element eingeregelt und gegebenenfalls konstant hélt oder kontinuierlich verandert.

[0034] Fir die Temperatureinstellung ist es zweckméBig, wenn im Inneren des Behalters bzw.
des Probenaufnahmeraumes eine Temperaturmesseinheit angeordnet ist, die an die Steuerein-
heit angeschlossen ist.

[0035] Die Steuereinheit steuert die Peltier-Elemente zu entsprechenden Zeitpunkten an und
misst gleichzeitig die Temperatur im Inneren des Temperierbehélters. Abh&ngig von der ge-
messenen Temperatur erfolgt die Steuerung des die Peltier-Elemente durchstrémenden Gileich-
stroms bzw. die Umpolung bzw. Umkehr der Stromrichtung, mit der die Peltier-Elemente durch-
strémt sind.

[0036] ErfindungsgemaB ist es méglich, wahrend des Aufheizens oder Abklihlens des Spei-
cherblockes das Temperaturniveau im Behélter mit dem Peltier-Element einzuregeln und die
am Beginn einer solchen Rampe Uberschiissige Energie im Speicherblock 4 zu sammeln und
spater zur Erreichung der Zieltemperatur in tieferen Temperaturbereichen zur Verfligung zu
stellen. Damit wird die Rampe energieoptimiert betrieben und es werden extremere Zieltempe-
raturen moglich.

[0037] Der erfindungsgemaBe Temperierbehalter eignet sich besonders gut zur Temperierung
von Messeinheiten zu Bestimmung der viskosen Eigenschaften von Proben, vorzugsweise von
Erddlerzeugnissen bzw. zur Abkihlung von Temperierbehaltern, in denen derartige Messeinhei-
ten eingesetzt sind und auf einer bestimmten Temperatur gehalten und von dieser Temperatur
in Richtung auf eine vorgegebene Zieltemperatur abgekiihlt oder erwarmt werden sollen.

[0038] Im Folgenden wir die Erfindung beispielsweise anhand der Zeichnungen naher erlutert.
Es zeigen Fig. 1 einen prinzipiellen Aufbau einer erfindungsgemaBen Vorrichtung. Fig. 2 zeigt
schematisch eine in dem Temperierbehélter eingesetzte Messeinheit, so wie sie fiir die CFPP-
Messung von Erdélprodukten, insbesondere Diesel, eingesetzt wird. An die AuBenwandflache
eines Temperierbehdlters 2 ist ein Peltier- Element 3 mit Warmelbertragungskontakt ange-
schlossen. Dieses Peltier-Element 3 kann mit einem Gegenkihler 6 ausgeristet sein. An der
dem Behalter 2 abgewandten Flache des Peltier-Elementes 3 ist ein Speicherblock 4 befestigt.
An der behalterfernen Riickflache des Speicherblockes 4 ist ein weiteres Peltier-Element 5 oder
eine Peltierelement-Kaskade angeschlossen, welches Peltier-Element 5 mit einer Gegenkih-
leinheit 6 ausgestattet ist, die von einer Fluidkihl- oder Warmeeinheit 10 mit Fluid versorgt wird.
Flr das Peltier-Element 3 kann der Speicherblock 4 die Funktion des Gegenkiihlers ausiben.

[0039] Im Inneren des Temperierbehélters 2 bzw. seines Probenaufnahmeraumes befindet sich
eine Temperaturmesseinheit 11, deren Ausgangssignal an eine Steuereinheit 7 angelegt ist.
Die Steuereinheit 7 steuert Stromregler 8 und 9, wobei der Stromregler 8 die Stromrichtung und
die Stromstérke des das Peltier-Element 3 durchstrémenden Gleichstroms regelt. Die Regelein-
heit 9 steuert die Stromstérke und die Durchflussrichtung des Gleichstroms durch das weitere
Peltier-Element 5.

[0040] Der Querschnitt des Temperierbehélters 2 kann beliebig gewahlt werden bzw. ist an die
auBere Form der in den Behalter 2 eingesetzten Messeinheit 1 angepasst. Der Speicherblock 4
ist in der Regel von einem quaderférmigen Metallblock gebildet.

[0041] Das Peltier-Element 3 kann z. B. stindig eingeschaltet sein, um den Speicherblock 4 zu
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kihlen. Gleichzeitig kann das weitere Peltier-Element 5 so geschaltet werden, dass es auch
den Speicherblock 4 kihlt und somit ebenfalls die Temperatur im Probenaufnahmeraum des
Behalters 2 absenkt. Das Peltier-Element 3 kann auch gerade soviel Warme oder Kélte erzeu-
gen, wie nétig ist, um den Behalter 2 auf einer konstanten Temperatur zu halten und den Spei-
cherblock 4 moglichst weit abzukihlen, wozu das Peltierelement 3 eigentlich in Heizschaltung
betrieben wird und der Speicherblock 4 als Gegenkihlung fungiert.

[0042] Wird allerdings ein groBer Temperatursprung bendtigt, so wird das behélternahe Peltier-
Element 3 in umgekehrter Richtung mit Strom durchflossen bzw. geschaltet, so dass die Kalte-
menge des auf einer tieferen Temperatur liegenden Speicherblockes 4 in den Behdlter 2 leitet
und zusatzlich den Behalter 2 noch aktiv kiihlt. So ergibt sich die Méglichkeit, den Temperier-
kodrper mit hoher Dynamik zu temperieren. Da die Temperatur des Behélters 2 mittels eines
einzigen Peltier-Elements, das heif3it dem Peltierelement 3, regelbar ist, ist die Regelung sehr
prazise moglich.

[0043] Auf diese Weise werden ohne weiteres Kihlraten von 20 Grad in 150 Sekunden zur
Verflgung gestellt.

[0044] Startet man eine Vermessung einer Probe beispielsweise bei Raumtemperatur, so be-
ginnt das bevorzugterweise starker dimensionierte weitere Peltier-Element 5 mit voller Leistung
zu kihlen. Der Speicherblock 4 kiihlt sofort ab. Wird eine Messung im Behalter 2 bei Raumtem-
peratur gewlinscht, wird das behalternahe Peltier-Element 3 hauptsichlich im Heizmodus be-
trieben werden und die Steuer- und Regeleinheit 7 regelt die Warmezu- und Abfuhr zum bzw.
vom Behalter 2 gemaB der mit dem zumindest einen Temperaturmessfihler 11 ermittelten
Temperatur im Behalter 2. Um die Temperatur rasch und genau regeln zu kdnnen, kénnen auch
mehrere Temperatursensoren im Behélter 2 eingebaut sein.

[0045] Im Kuhlfall ist die Temperatur des Speicherblockes 4 vor Entnahme der Kaltemenge
wesentlich kleiner als die Temperatur im Behdlter 2.

[0046] Zur Konstanthaltung der Temperatur des Behélters 2 wird das Peltierelement 3 in den
Heizmodus geschaltet und temperiert den Behélter 2 und schitzt diesen gleichzeitig gegen die
im Speicherblock 4 vorherrschende Temperatur, die andernfalls Uber das Peltier-Element 3 den
Behalter 2 kiihlen wiirde.

[0047] Bei einer einfachen Ausfihrung der Erfindung kann das Peltier-Element 5 immer mit
demselben, bevorzugterweise maximalen, Betriebsstrom betrieben werden und wird von der
Steuer - und Regeleinheit 7 nur zu Beginn und Ende der Messung ein - und ausgeschaltet.

[0048] Verwendet man Peltierelement-Kaskaden um zu tieferen Temperaturen zu gelangen,
kdénnen diese je nach der gewlinschten Temperatur zu- oder abgeschaltet werden. Temperatur-
springe nahe der Raumtemperatur und auch das Konstanthalten des Probenaufnahmeraumes
15 des Behalters 2 bei hohen Temperaturen erfordern nur ein Peltierelement 5, wogegen zum
Erreichen tieferer Temperaturen die Peltierelement- Kaskade zuzuschalten ist.

[0049] Ist ein Temperatursprung zu tieferen Temperaturen zu realisieren, so wird das behdlter-
seitige Peltierelement 3 in den Kihimodus auf volle Leistung mit maximalem Betriebsstrom
geschaltet und die Temperatur des Speicherblocks 4 steht zur Temperierung des Probeauf-
nahmeraumes 15 zur Verfligung. Spatestens ab Erreichen der gewiinschten Zieltemperatur
Probenaufnahmeraum 15 geht das Peltier-Element 3 wieder in den Regelmodus und der Be-
triebsstrom wird in Abhangigkeit von der erreichten Zieltemperatur geregelt.

[0050] Bevorzugt wird ein Regelalgorithmus gewahlt, der bereits vor dem Erreichen der Ziel-
temperatur im Behélter 2 die Kihlung verringert, um ein starkes ,,Ubersteuern” der Temperatur-
werte im Probenaufnahmeraum 15 zu verhindern.

[0051] Da Peltier-Elemente durch Umpolen der Stromrichtung auch als Heizelemente verwen-
det werden kénnen, ist der Betrieb der Anordnung prinzipiell auch als Heizeinrichtung méglich.

[0052] Fig. 2 zeigt den prinzipiellen Messaufbau fir die Bestimmung der Filtrierbarkeitsgrenze
von Dieselkraftstoffen oder Heizél. Bei dieser Versuchsanordnung wird in den Probenaufnah-
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meraum 15 des Temperierbehdlters 2 eine Messeinheit 1 eingesetzt, deren Aufbau durch die
entsprechenden Normen EN 116, ASTM D 6371 oder DIN EN 16329 vorgegeben ist. In einen
Glasbehélter 16 wird die zu bestimmende Probenfliissigkeit eingefillt. Uber ein Filter 12 wird
mittels einer Pumpe 13, insbesondere Vakuumpumpe, die Flissigkeit in ein Testvolumen 14
abgesaugt. Dieses Absaugen und RuickflieBenlassen der Probenflissigkeit bei unterschiedli-
chen Temperaturen aus bzw. in den Probenaufnahmeraum 15 wird so lange durchgefihrt, bis
ein Ansaugen oder ein ZurlickflieBen der Probeflissigkeit durch ausfallende Paraffinteilchen
nicht mehr in einer vorgegebenen Zeitspanne durchgefihrt werden kann. Der wesentliche Teil
des Messverfahrens ist dabei die Temperierung des Probenaufnahmeraumes 15 des Behélters
2 bzw. die Einstellung der Temperatur in der Messeinheit 1, das hei3t der Temperatur der Pro-
benflissigkeit. Diese Einstellung wird mit der erfindungsgeméaBen Temperiereinheit bzw. mit der
erfindungsgemaBen Vorgangsweise optimal erreicht.

[0053] Fig. 3 zeigt einen fir ein derartiges Messverfahren typischen Temperierverlauf. Die
Temperierkammer 2 wird im Zuge der normgeméaBen Messvorbereitung auf -34°C abgekihlt.
Die Peltier-Elemente 3 und 5 kiihlen dabei mit voller Leistung. Bei Erreichen dieser Zieltempera-
tur wird mit dem Peltier-Element 3 die Temperatur der Temperierkammer 2 konstant gehalten,
wahrend das Peltier-Element 5 das Speicherelement weiter kiihlt. Nun werden der Glasbehalter
16 mit der zu untersuchenden Probe bzw. die gesamte Messeinheit 1 in den Probenaufnahme-
raum 15 des Temperierbehélters 2 eingesetzt. Die Probentemperatur wird mit einer weiteren
Temperaturmesseinheit 17 im Probenglas bzw. einem Filterhalter gemessen und gegebenen-
falls an eine Steuer- und Auswerteeinheit 7 zur automatischen Versuchsdurchfiihrung Gbermit-
telt. Die Messung der temperaturabhéngigen Eigenschaft (CFPP) erfolgt nun normgemaB ab
einer Probentemperatur von 20°C jedes Grad fallend einmal. In dieser Zeit wird die Temperatur
des Temperierbehalters 2 mit dem Peltier- Element 3 weiter konstant gehalten und der Spei-
cherblock 4 wird mit dem weiteren Peltier-Element 5 weiter abgekihlt. Wenn die Probentempe-
ratur - 20°C erreicht hat, startet die rasche Abkiihlung der Probenkammer auf - 51 °C. Die norm-
gemal vorgeschriebene Zeit fir den Temperatursprung wird hier durch rasches Entleeren des
Speicherblockes 4 erreicht. Weitere Temperautrampen und stufen kénnen in vergleichbarer
Weise umgesetzt werden.
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Patentanspriiche

1. Verfahren zur Einstellung der Temperatur in einem zur Aufnahme einer Probe ausgerlste-
ten Temperierbehdlter (2) unter Einsatz zumindest eines unter Sicherstellung eines War-
meubergangskontakies an der AuBenwandflache des Behalters (2) angebrachten Peltier-
Elementes (3), dadurch gekennzeichnet,

- dass an der dem Behélter (2) abgewandten Flache des Peltier-Elementes (3) unter Si-
cherstellung eines Warmeulibergangskontaktes ein Speicherblock (4) aus metallischem
Material angebracht wird,

- dass an der dem Peltier-Element (3) abgewandten Rickflache des Speicherblockes (4)
ein weiteres Peltier-Element (4) oder eine Peltier-Element-Kaskade unter Sicherstel-
lung eines Warmedibergangskontaktes angebracht wird,

- dass zur Veranderung des Temperaturniveaus des Behalters (2) auf eine angestrebte
Zieltemperatur hin oder in Richtung dieser Zieltemperatur der Speicherblock (4) mit
dem weiteren Peltier-Element (5) oder der Peltier-Element-Kaskade in Richtung dieser
Zieltemperatur hin oder dariiber hinaus erwarmt oder abgekuihlt wird und

- dass fir die Realisierung einer raschen Temperaturdnderung im Behéalter (2) die
Stromdurchflussrichtung des Peltier-Elementes (3) derart geschaltet wird, dass dieses
den Behalter (2) in Richtung auf die angestrebte Zieltemperatur hin erwarmt oder ab-
kihlt und damit gleichzeitig den Ubergang der im Speicherblock (4) enthaltenen Wér-
memenge oder Kaltemenge durch sich selbst hindurch auf den Behalter (2) zur Ver-
starkung der vom Peltier-Element (3) erfolgenden Erwdrmung oder Abkuhlung freigibt.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass wahrend des Aufheizens
oder Abkiihlens des Speicherblockes (4) das Temperaturniveau im Behélter mit dem Pel-
tier-Element (3) eingeregelt und damit vorzugsweise konstant gehalten oder kontinuierlich
verandert wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die Erwarmung oder
Abkihlung des Speicherblockes (4) Uber oder unter die angestrebte Zieltemperatur in ei-
nem AusmaB erfolgt, dass die im Speicherblock (4) enthaltene und an den Behalter Giber
das Peltier-Element (3) abflihrbare Warme- oder Kaltemenge ausreicht, die angestrebte
Zieltemperatur des Behélters (2), vorzugsweise innerhalb einer vorgegebenen Zeitspanne
(A 1), zu erreichen.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass die Spei-
cherkapazitat des Speicherblockes (4) fir die Speicherung von Warme- oder Kéltemengen
groBer bemessen wird als die fiir eine gewiinschte Temperaturanderung des Behalter (2)
erforderliche Warme- oder Kaltemenge.

5. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass bei einer
Abkihlung des Behalters (2) auf die oder in Richtung der gewlinschte(n) Zieltemperatur die
Temperatur des Speicherblocks (4) auf einen tieferen Wert als die Zieltemperatur abge-
senkt wird und zur Abklhlung des Behdlters (2) das Peltier-Element derart mit Strom
durchflossen wird, dass es den Behalter (2) kiihlt und das Durchstrémen der im Speicher-
block (4) enthaltenen Kaltemengen ermdglicht.

6. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass nach Errei-
chen der angestrebten Zieltemperatur im Behalter (2) diese Zieltemperatur mit dem Peltier-
Element (3) fUr eine vorgegebene Zeitspanne konstant gehalten oder kontinuierlich veran-
dert wird und danach zumindest eine, vorzugsweise sprunghafte oder lineare Erwdrmung
oder Abkiihlung auf eine angestrebte Zieltemperatur vorgenommen wird.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, dass die Einstel-
lung der Temperatur fir einen Temperierbehélter (2) vorgenommen wird, in dem eine Mes-
seinheit (1) zur Bestimmung von temperaturabhangigen Materialparametern, insbesondere
der viskosen Eigenschaften von Proben, vorzugsweise von Erddlerzeugnissen, angeordnet
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wird, welche Messeinheit (1) temperiert oder fir die Messungen auf einer angestrebten
Zieltemperatur gehalten wird.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass das Peltier-
Element (5) bzw. die Peltier-Element-Kaskade an ihrer dem Behalter (2) abgewandten
Ruckflache, vorzugsweise abhangig von der gewlinschten Temperatureinstellung im Spei-
cherblock (4), beheizt oder gekihlt wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass bei einer
Abkihlung des Behélters (2) das Peltier-Element (3) auf volle Leistung geschaltet wird und
kurz vor oder bei Erreichen der Zieltemperatur in einem Regelmodus zur Konstanthaltung
der Temperatur des Behalters (2) geschaltet wird.

10. Temperierbehélter mit einem Probeaufnahmeraum (15) und mit zumindest einem unter
Sicherstellung eines Warmelbergangskontaktes an der AuBenwandflache des Behalters
(2) angebrachten Peltier-Elementes (3), insbesondere zur Durchfihrung des Verfahrens
nach einem der Anspriche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet,

- dass an der dem Behdlter (2) abgewandten Flache des Peltier-Elementes (3) unter Si-
cherstellung eines Warmelbergangskontaktes ein Speicherblock (4) aus metallischem
Material angebracht ist,

- dass an der dem Peltier-Element (3) abgewandten Riickflache des Speicherblockes (4)
unter Sicherstellung eines Warmelbergangskontaktes ein weiteres Peltier-Element (5)
oder eine Peltier-Element-Kaskade angebracht ist,

- dass zur Verdnderung des Temperaturniveaus des Behélters (2) auf eine angestrebte
Zieltemperatur hin oder in Richtung dieser Zieltemperatur eine Steuereinheit (7) fiir den
Stromdurchfluss durch das Peltier-Element (3) und das weitere Peltier-Element (5) oder
die Peltier-Element-Kaskade vorgesehen ist, mit welcher Steuereinheit (7) der Spei-
cherblock (4) mit dem weiteren Peltier-Element (5) oder der Peltier-Element-Kaskade in
Richtung dieser Zieltemperatur oder dariber hinaus erwéarmbar oder abklhlbar ist und

- dass die Steuereinheit (7) fir die Realisierung einer raschen Temperaturédnderung im
Behalter (2) bzw. dessen Probenaufnahmeraum (15) die Stromdurchflussrichtung des
Peltier-Elementes (3) derart schaltet, dass dieses den Behaélter (2) in Richtung auf die
angestrebte Zieltemperatur erwéarmt oder abkihlt und damit gleichzeitig den Ubergang
der im Speicherblock (4) enthaltenen Warme- oder Kéltemenge auf den Behilter (2)
zur Verstarkung der vom Peltier-Element (3) erfolgenden Erwdrmung oder Abkuhlung
freigibt.

11. Temperierbehélter nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die Steuereinheit
(7) so ausgelegt ist, dass sie wahrend des Aufheizens oder des Abkiihlens des Speicher-
blockes (4) das Temperaturniveau im Behalter (2) mit dem Peltier-Element eingeregelt und
gegebenenfalls konstant halt oder kontinuierlich verandert.

12. Temperierbehélter nach Anspruche 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, dass die Kapa-
zitét des Speicherblockes (4) fur die Speicherung von Warme- oder Kaltemengen gréBer
bemessen ist als die fir eine gewunschte Temperaturanderung des Behdlters (2) in Ziel-
richtung erforderliche Warme- oder Kaltemenge.

13. Temperierbehélter nach einem der Anspriiche 10 bis 12, dadurch gekennzeichnet, dass
das Peltier-Element (5) oder die Peltier-Element-Kaskade an ihrer behélterfernen Flache
mit einem Wéarmetauscher (6) versehen sind, mit dem die Peltier-Elemente (5) oder die
Peltier-Element-Kaskade erwarmbar oder abkihlbar ist.

14. Temperierbehalter nach einem der Anspriche 10 bis 13, dadurch gekennzeichnet, dass
im Inneren des Behélters (2) bzw. des Probenaufnahmeraumes (15) eine Temperaturmes-
seinheit (11) angeordnet ist, die an die Steuereinheit (7) angeschlossen ist.

9/13



> gsterreichisches AT 515 081 B1 2015-06-15
V patentamt

15. Temperierbehalter nach einem der Anspriche 10 bis 14, dadurch gekennzeichnet, dass
in den Temperierbehélter (2) eine Messeinheit (1) zur Bestimmung von temperaturabhan-
gigen Materialparametern, insbesondere der viskosen Eigenschaften von Proben, vor-
zugsweise von Erddlerzeugnissen, eingesetzt ist.

16. Verwendung eines Temperierbehélters nach einem der Anspriche 10 bis 15 zur Temperie-
rung einer oder zur Temperatureinstellung in einer Messeinheit (1) zur Bestimmung von
temperaturabhéngigen Materialparametern, insbesondere der viskosen Eigenschaften von
Proben, vorzugsweise von Erdélerzeugnissen.

Hierzu 3 Blatt Zeichnungen
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