AS

CH 637 026

SCHWEIZERISCHE EIDGENOSSENSCHAFT @) Int.CL: BOID  3/02
BUNDESAMT FUR GEISTIGES EIGENTUM BO1L 11/00

lllﬂ("'ﬁﬂﬂﬂiﬂﬂ

&

\

Erfindungspatent fiir die Schweiz und Liechtenstein
Schweizerisch-liechtensteinischer Patentschutzvertrag vom 22. Dezember 1978

@ PATENTSCHRIFT as

637026

@) Gesuchsnummer: 4116/79 @ Inhaber:
Biichi Laboratoriums- Technik AG, Flawil

@ Anmeldungsdatum:  02.05.1979

@ Etfinder: -
Arthur Spring, Flawil
Arthur Bihr, Flawil
@ Patent erteilt: 15.07.1983
@ Patentschrift Vertreter:
veroffentlicht: 15.07.1983 Hepp & Partner AG, Wil SG
69 Destilliereinheit.
€) Die Destilliereinheit zum Destillieren einer Probe o
(20), bei der das Destillat in einem geschlossenen [ 2
System in eine Vorlage (4) geleitet wird, besteht aus ei- 2t
nem heizbaren Destilliergefiss (1), einem Spritzschutz | -3
(2), einem Kiihler (3) und aus einem in die Vorlage (4)
getauchten Destillat-Auslaufrohr (5). Um beim Unter- 2

ten Zeit zn verhindern, dass durch das entstehende Va-
kuum die Vorlage (4) in die Apparatur zuriickgesaugt
wird, weist das Destillat-Auslaufrohr (5) ein Riickschlag-
Ventil (6) auf, welches die Anlage beim kleinsten Unter-
druck beliiftet. Auf diese Weise muss der Vorlageteller
(23) nicht mehr wie bisher durch aufwendige Hubvor-
richtungen abgesenkt werden.

brechen des Destilliervorganges nach einer vorbestimm- ) ﬂ
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1. Destilliereinheit, die wenigstens wihrend des Destil-
liervorgangs ein geschlossenes System bildet, mit einer De-
stillieranordnung und mit einem Destillat-Auslaufrohr, wel-
ches in eine fliissige Destilliervorlage und/oder das Destillat
miindet und in diese eingetaucht ist, dadurch gekennzeich-
net, dass das Destillat-Auslaufrohr (5) zum Beliiften des ge-
schlossenen Systems mit einem Riickschlagventil (6) ver-
sehen ist. ,

2. Destilliereinheit nach Patentanspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Riickschlagventil (6) ein mit dem De-
stillat-Auslaufrohr (5) verbundenes Kugelventil ist.

3. Destilliereinheit nach Patentanspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Kugelventil aus einem vertikalen,
etwa zylindrischen Ventilgehiuse (7) besteht, dessen am un-
teren Ende angeordnete Ventiloffnung (16) durch die Kugel
(9) aufgrund deren Schwerkraft verschlossen ist.

4. Destilliereinheit nach Patentanspruch 3, dadurch ge-
kennzeichnet, dass Ventilgehduse (7) und Destillat-Auslauf-
rohr (5) aus Glas gefertigt und einstiickig miteinander ver-
bunden sind.

5. Destilliereinheit nach Patentanspruch 3, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Kugel (9) des Kugelventils aus Achat
gefertigt ist.

6. Destilliereinheit nach Patentanspruch 4, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Verbindungsleitung (17) zwischen De-
stillat-Auslaufrohr (5) und Kugelventil einen nach oben ge-
richteten Bogen (10) aufweist und an einer Stelle (11) in das
Destillat-Auslaufrohr (5) miindet, welche oberhalb der Off-
nung einer in das Destillat-Auslaufrohr geschobenen Destil-
lat-Zufuhrleitung (12) liegt.

7. Destilliereinheit nach Patentanspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, dass das Gewicht der Ventilkugel kieiner ist
als das dem Volumen unterhalb der Eintrittsstelle entspre-
chende Fliissigkeitsgewicht im Destillat-Auslaufrohr.

Die Erfindung bezieht sich auf eine Destilliereinheit, die
wenigstens wihrend des Destilliervorgangs ein geschlossenes
System bildet, mit einer Destillieranordnung und mit einem
Destillat-Auslaufrohr, welches in eine fliissige Destilliervor-
lage miindet und in diese eingetaucht ist.

Derartige Destilliereinheiten werden fiir die verschieden-
sten labormissigen Analysen verwendet. Das geschlossene
System wihrend dem Destilliervorgang ist insbesondere
dann von Bedeutung, wenn auch schnell verdunstende oder
gasformige Stoffe durch die Destilliervorlage gebunden wer-
den miissen. Die Erfindung wird nachstehend am Beispiel ei-
ner Destilliereinheit fiir die Stickstoffbestimmung von

Milchproben durch Direkt-Destillation beschrieben. Die er- -

findungsgemisse Vorrichtung kann jedoch fiir alle Destil-
liereinheiten der eingangs genannten Art eingesetzt werden.
Die Stickstoffbestimmung durch Direkt-Destillation be-
ruht auf der Erkenntnis, dass eine Probe beim Kochen in al-
kalischer Losung Ammoniak abspaltet. Der Hauptanteil
dieses Ammoniaks stammt aus der raschen, nach wenigen
Minuten abgeschlossenen Hydrolyse der Eiweissbauteile
Glutamin und Asparagin. Diese Tatsache erlaubt es nun, ex-
perimentell das Verhéltnis zwischen Gesamtstickstoff resp.
Protein und dem beim Kochen in alkalischer Lsung frei-
werdenden Ammoniakstickstoff zu ermitteln. Die gesamte
Analyse reduziert sich durch diese Direkt-Destillation auf
folgende Arbeitsschritte: Einpipettieren, Verdiinnen, al-
kalisch Stellen, Destillieren, Titrieren, Berechnen. Wichtig ist

jedoch, dass die Destillationszeit strikte eingehalten wird
und dass das Destillat-Auslaufrohr in die Vorlage einge-
taucht ist, damit auch gasformige Ammoniakteile in der
Vorlage gebunden werden.

5 Beim Stoppen des Destilliervorganges entsteht bekannt-
lich ein Unterdruck, der bei eingetauchtem Destillat-Aus-
laufrohr zur Folge hitte, dass das Destillat wieder in das De-
stilliergeféiss zuriickgesaugt wiirde. Um dies zu vermeiden,
muss daher genau nach der vorgegebenen Destillierzeit die

10 Vorlage mit dem Destillat entfernt werden, bevor die Destil-
lation unterbrochen wird.

Fiir eine moglichst rationelle Probendurchfiihrung sind
bereits Gerite bekannt, mit denen die Destillation weitge-
hend automatisiert wird. Nach dem Ablauf der vorher ein-

15 stellbaren Destillierzeit wird bei diesen Geréten die Destil-
liervorlage automatisch abgesenkt, bevor der Destilliervor-
gang unterbrochen wird. Auf diese Weise wird ein Zuriick-
saugen der Vorlage zuverléssig vermieden. Der Nachteil die-
ser Gerite besteht jedoch darin, dass die Hubvorrichtung

20 und die gesamte dazu erforderliche Steuerelektronik aufwen-
dig und teuer sind. Die Hubmechanik ist ausserdem stdran-
fallig und erfordert sorgféltige Wartung und Pflege.

Esist daher Aufgabe der Erfindung, eine Destilliereinheit
der eingangs genannten Art zu schaffen, bei der auf einfach-

25 ste Weise das Zuriicksaugen der Vorlage nach dem Unter-
brechen des Destilliervorganges vermieden wird und bei der
keine aufwendigen mechanischen und elektronischen Hub-
und Steuereinrichtungen erforderlich sind. Diese Aufgabe
wird erfindungsgeméss dadurch gelost, dass das Destillat-

30 Auslaufrohr zum Beliiften des geschlossenen Systems mit ei-
nem Riickschlag-Ventil versehen ist. Auf diese Weise kann
die Destillation unterbrochen werden, ohne dass die Destil-
liervorlage iiberhaupt abgesenkt werden muss. Ersichtlicher-
weise wird die Apparatur bereits bei einem kleinen Unter-

35 druck beliiftet, so dass ein Ansaugen der Vorlage bzw. des
Destillates nicht mehr méglich ist. Beim Destilliervorgang
selbst bleibt das System jedoch geschlossen, so dass insbe-
sondere beim Start der Destillation auch gasférmige Be-
standteile nicht in die Atmosphére entweichen konnen, son-

40 dern der Vorlage zugeleitet werden.

Besonders einfach ldsst sich die Erfindung realisieren,
wenn das Riickschlag-Ventil ein mit dem Destillat-Auslauf-
rohr verbundenes Kugelventil ist, und wenn das Kugelventil
aus einem vertikalen, etwa zylindrischen Ventilgehduse be-

45 steht, dessen am unteren Ende angeordnete Ventiléffnung
durch die Kugel mittels Schwerkraft verschlossen ist. Ein
derartiges Riickschlag-Ventil ist ausserordentlich einfach im
Aufbau und arbeitet trotzdem zuverléssig und prizis. Selbst-
verstdndlich sind jedoch auch andere Arten von Riickschlag-

so Ventilen denkbar. Anstelle der Kugel kénnte z. B. auch eine

" durch Federkraft auf die Ventiloffnung gepresste Platte tre-
ten.

Wenn Ventilgehduse und Destiliat-Auslaufrohr aus Glas
gefertigt und einstiickig miteinander verbunden sind, erhélt

55 man ein einziges Bauteil, so dass keine Montagearbeiten
mehr erforderlich sind. Die Herstellung eines derartigen
Glasbauteiles bietet fiir einen geiibten Glasbléser keinerlei
Probleme und lésst sich zudem kostengiinstig herstellen.
Ausserdem ist dadurch gewdhrleistet, dass das Riickschiag-

0 Ventil z.B. beim Auswechseln eines defekten Destillat-Aus-
laufrohres in jedem Fall wieder vorhanden ist und nicht
zuerst eingestellt werden muss. Bedienungsfehler sind auf
diese Weise praktisch ausgeschlossen.

Besonders widerstandsfahig ist das Kugelventil, wenn die

65 Kugel aus Achat gefertigt ist. Dieses Material ldsst sich ei-
nerseits gut schleifen und gewihrleistet eine zuverldssige Ab-
dichtung. Anderseits ist Achat jedoch auch widerstandsfahig
gegeniiber Sduren, so dass die Ventilkugel beim Eindringen



von Séure in das Ventilgeh4use nicht beschidigt werden
kann. Anstelle von Achat sind jedoch auch andere Mate-
rialien wie z.B. Teflon, Edelstahl usw. denkbar.

Das Eindringen von Fliissigkeit in das Ventilgehduse
wird vermieden, wenn die Verbindungsleitung zwischen De-
stillat-Auslaufrohr und Kugelventil einen nach oben gerich-
teten Bogen aufweist und an einer Stelle in das Destillat-
Auslaufrohr miindet, welche oberhalb der Offnung einer in
das Destillat-Auslaufrohr geschobenen Destillat-Zufiihr-
leitung liegt. Bei dieser Anordnung wird das Destillat an der
Miindungsstelle der Verbindungsleitung vorbeigeleitet, so
dass auch bei schriiggestelltem Destillat-Auslaufrohr ein
Eindringen in das Ventilgehduse unmdéglich ist. Um zu ver-
hindern, dass Destillatbestandteile in das Ventilgehzuse ein-
dringen kdnnen, hat die Verbindungsleitung einen nach
oben gewolbten Bogen.

Ersichtlicherweise muss das Gewicht der Ventilkugel
kleiner sein als das dem Volumen unterhalb der Eintrittsstel-
le entsprechende Fliissigkeitsgewicht im Destillat-Auslauf-
rohr. Nur so ist gewdhrleistet, dass die Anlage beliiftet wird,
bevor die fliissige Vorlage mit dem Destillat in die Apparatur
zuriickfliessen kann. Das Gewicht der Achat-Kugel ist je-
doch derart gering, dass bereits beim geringsten Unterdruck
bzw. Ansteigen der Fliissigkeit im Destillat-Auslaufrohr ein
Druckausgleich hergestellt wird.

Ein Ausfithrungsbeispiel der Erfindung ist in den Zeich-
nungen dargestelit und wird nachstehend genauer be-
schrieben. Es zeigen:

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer Destillierein-
heit mit den Einzelheiten der Erfindung und

Fig. 2 einen Querschnitt durch ein Destillat-Auslaufrohr
mit Riickschlag-Ventil in massstabgetreuer Darstellung.

Wie in Fig. 1 dargestellt, befindet sich die vorher aufbe-
reitete Probe 20 im Destilliergefiiss 1, welches an einen
Spritzschutz 2 angeschlossen ist. Ein Finleitrohr 18 ist bis
auf den Boden des Destilliergefiisses 1 in die Probe 20 einge-
taucht und erfiillt verschiedene Funktionen. Uber das Ein-
leitrohr 18 kann die Probe zuerst durch Zuleiten von destil-
liertem Wasser und Natronlauge aus Vorratsbehiltern auf-
bereitet werden. Anschliessend dient das Einleitrohr 18 zum
Einleiten von Wasserdampf zur Destillation der Probe 20.
Die Dampfproduktion wird dabei unter Beriicksichtigung
der einkalkulierten Verzogerungszeiten mit einem Zeitrelais
gesteuert, so dass die Destillation nur wihrend einer be-
stimmten Zeit erfolgt.

Der aus dem Destilliergefiss aufsteigende Dampf er-
reicht {iber den Spritzschutz 2 den Kiihler 3. Dieser ist mit
Kiihlwasseranschliissen 22 und mit einer Kithlschlange 21
herkdmmlicher Bauart versehen. Das kondensierte Destillat
gelangt iiber ein Destillat-Zufuhrrohr 12 in das Destillat-
Auslaufrohr 5, welches in die Destilliervorlage eingetaucht
ist. Die Destilliervorlage 4 im Erlenmeyerkolben 19 kann
z.B. aus einer Schwefelsdure- oder einer Borsiureldsung be-
stehen. Der Erlenmeyerkolben 19 steht auf einem abklapp-
baren Vorlageteller 23.

Bei Druckausgleich oder bei Uberdruck ist das Riick-
schlag-Ventil 6 geschlossen. Dadurch liegt wihrend des De-
stillier-Vorgangs aufgrund des in die Destilliervorlage 4 ein-
getauchten Destillat-Auslaufrohrs 5 ein geschlossenes Sy-
stem vor. Ammoniakteile, welche bei Beginn des Destillier-
vorganges gasformig durch das Destillat-Auslaufrohr 5 ge-
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blasen werden, konnen nicht in die Atmosphére entweichen,
sondern werden von der Destilliervorlage 4 ebenfalls sofort
gebunden. Auf diese Weise werden Analysenfehler beim
nachfolgenden Titrieren der Destilliervorlage vermieden.

s Beim Unterbrechen des Destilliervorganges nach einer vor-
bestimmten Zeit tritt im System sofort ein Vakuum auf, wel-
ches ohne Druckausgleich das Ansaugen der Destilliervor-
lage zur Folge hétte. Bei den herkémmlichen Destillierein-
heiten wurde daher der Vorlageteller 23 unmittelbar vor dem

10 Unterbrechen des Destilliervorganges automatisch abge-
senkt. Bei einfacheren Gerdten wurde die Vorlage manuell
entfernt. Dieser Aufwand entféllt bei der erfindungsgemas-
sen Vorrichtung vollig, da das Riickschlag-Ventil selbst bei
geringem Unterdruck im Destillier-System sofort 6ffnet und

15 einen Druckausgleich herstellt.

Wie in Fig. 2 dargestellt, ist das Riickschlag-Ventil 6 ein-
stiickig mit dem Destillat-Auslaufrohr 5 verbunden. Selbst-
verstindlich wiére es jedoch auch denkbar, das Riickschlag-
Ventil als separates Bauteil, welches an das Destillat-Aus-

20 laufrohr angeschlossen werden kann, auszufiihren. Das
Riickschlag-Ventil 6 besteht aus einem etwa zylindrischen
Ventilgehduse 7, dessen Seitenwand sich nach unten etwa ke-
gelfdrmig zur Ventiloffnung 16 verjiingt. An dieser kegelfor-
migen Einziehung ist ein Ventilsitz 8 eingeschliffen. Die Ven-

25 tilkugel 9 verschliesst das Ventil bei Druckausgleich und bei
jedem vom Destillat-Auslaufrohr 5 herkommenden Uber-
druck. Die Verbindungsleitung 17 zwischen dem Riick-
schlag-Ventil 6 und dem Destillat-Auslaufrohr 5 weist einen
nach oben gerichteten Bogen 10 auf. Der Bogen 10 verhin-

s0 dert, dass Destillat-Bestandteile in das Ventil eindringen
kénnen. Das kiihlerseitige Destillat-Zufuhrrohr 12 ist wie
dargestellt tief in die etwas erweiterte Partie 24 des Destillat-
Auslaufrohres 5 eingeschoben. Die Offnung dieses Destillat-
Zufuhrrohres liegt unterhalb der Stelle 11, an der die Verbin-

35 dungsleitung 17 in die erweiterte Partie einmiindet. Auch
diese Anordnung ist eine Massnahme, um zu verhindern,
dass Destillat in das Riickschlag-Ventil eindringen kann.
Das obere Ende des Destillat-Auslaufrohres 5 ist mit einem
Gewinde 15 versehen, so dass eine Dichtung 14 mit Hilfe ei-

40 ner Uberwurfmutter 13 auf die obere Miindung gepresst
werden kann. Auf diese Weise wird das Destillat-Zufuhrrohr
12 gasdicht mit dem Destillat-Auslaufrohr 5 verbunden.

Mit der erfindungsgeméssen Vorrichtung ist ein automa-
tisches oder manuelles Absenken der Vorlage 4 iiberhaupt

45 nicht mehr notwendig. Auf diese Weise kdnnen die Destil-
liereinheiten wesentlich vereinfacht werden, ohne dass die Si-
cherheit der Anlage in irgendeiner Weise beeintrichtigt
wiire, Das Anbringen des Riickschlag-Ventils am Destillat-
Auslaufrohr 5 bietet bei der Herstellung keinen nennenswer-

so ten Mehraufwand, und die Kosten fiir das Ventil sind vergli-
chen mit der aufwendigen elektromechanischen und elek-
tronisch gesteuerten Absenkvorrichtung ausserordentlich ge-
ring. Das Riickschlag-Ventil mit dem Destillat-Auslaufrohr
5 lasst sich wegen der einfachen Bauweise leicht reinigen und

ss kann im Bedarfsfall sofort ausgewechselt werden, ohne dass
dabei die Destilliereinheit fiir lingere Zeit ausser Betrieb ge-
setzt werden muss. Ersichtlicherweise sind auch andere Kon-
figurationen, insbesondere vom Ventilgehduse 7 und von der
Verbindungsleitung 17, denkbar, ohne den Gegenstand der

0 Erfindung zu verlassen. Im Bedarfsfall konnen auch andere
Riickschlag-Ventile als das dargestellte Kugelventil einge-
setzt werden, welche genau die gleiche Funktion erfiillen.
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