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Beschreibung

Durchflusseinrichtung fir ein Spektrometersystem und Verfah-

ren zum Betreiben einer solchen

Die Erfindung betrifft eine Durchflusseinrichtung fir ein
Spektrometersystem gemaR dem Oberbegriff wvon Patentanspruch 1
und ein Verfahren zum Betreiben einer solchen Durchflussein-

richtung.

Spektroskopie ist ein zersgtdrungsfreies Verfahren zur Mate-
rialanalyse, das mit Licht, typischerweige zwischen 1 und
500.000 nm Wellenldnge, arbeitet. Die Spektroskopie wird vor
allem zur quantitativen Bestimmung von bekannten Substanzen,
deren Identifikation, zur Prozesssteuerung und -Uberwachung
und Qualitdtssicherung angewendet. Ein spektroskopigcher Mes-
gsaufbau beinhaltet ein Spektrometer zur Auftrennung und Mes-
sung der verschiedenen Lichtkomponenten sowie einen Megskopf
zur optischen Ankopplung an die Probe. Je nach Messmethode
wird auflerdem eine Lichtquelle bendtigt. Heutzutage werden in
Chemielaboratorien oder in Industrieprozesgssen bei den Messun-
gen der Inhaltsstoffe oder Eigenschaften von fllssigen Proben
zumeist entweder Tauchsonden oder Durchflusszellen einge-
setzt.

Es ist Aufgabe der vorliegenden Erfindung, es zu ermdglichen,
dass ein und dasselbe Spektrometersystem flr eine Vielzahl
vergchiedener Proben mit unterschiedlichen optisgschen und me-

chanischen Eigenschaften eingesetzt werden kann.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemdfy durch eine Vorrichtung und
durch ein Verfahren gemadfs den unabhdngigen Patentansprichen
geldst. Vorteilhafte Augfihrungsformen ergeben sich aug den
abhdngigen Patentansprichen, der Beschreibung und den Figu-

ren.

Eine erfindungsgemafe Durchflusseinrichtung fir ein Spektro-

metersystem verfligt Uber ein erstes, an ein Spektrometer op-
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tisch koppelbares Optikelement und ein zweiteg, an eine
Lichtquelle koppelbareg Optikelement, welche im Bereich einesg
von einer Flussigkeit durchstrdmbaren Messspaltes voneinander
beabstandet angeordnet sind, wobei im Bereich diesges
Meggspaltes ein aug dem zweiten Optikelement austretender und
in das erste Optikelement gelangender Lichtstrahl zumindest
teilweise durch die Flissigkeit absorbierbar igt. Um ein mit
einer erfindungsgemafen Durchflusseinrichtung ausgestattetes
Spektrometersystem mit einer Vielzahl wverschiedener Proben
einsetzen zu kdnnen, isgt durch eine Verdnderung des Abstands
der beiden Optikelemente eine Durchflussmenge der Flussigkeit
durch den Messspalt beeinflussbar. Insbesondere kann der Ab-
stand der Optikelemente sowohl durch ein Bewegen eines der
beiden oder ein Bewegen beider Optikelemente verdndert wer-
den.

Das hat den Vorteil, dass eine Anpassung des Messgpaltes an
die ausg sgpektroskopigcher Sicht beste Lichteffizienz ermdg-
licht wird. Es kénnen sowohl dunkle und z&hfllssige Substan-
zen wie Schmierdl, Schiffsdiesel oder Emulsionen wie Milch
als auch dinnflissige und helle Proben und sonstige Prozess-

lésungen mit ein und demselben System gemessen werden.

In einer vorteilhaften Ausfihrungsform ist vorgesehen, dass
zum Anpassen des Abgtandes der beiden Optikelemente in einem
laufenden Betrieb der Abstand der beiden Optikelement steuer-
bar ist. Es kann also wadhrend einer Messung die Gréfze des
Messspalts gesteuert werden, so dass eine aus spektroskopi-
scher Sicht beste Lichteffizienz eingestellt werden kann. Das
hat den Vorteil, dass die bereits erwadahnten verschiedenen
Substanzen ohne Prozessunterbrechung gemessen werden kénnen.
Somit kann die Durchflusseinrichtung insbesondere auch an In-

homogenitdten in der Probensubstanz angepasst werden.

Es ist insbesondere vorgegsehen, dass der Abstand der beiden
Optikelemente mit einer Mikrometerschraube oder hydraulisch
gsteuerbar ist. Dag hat den Vorteil, dass der Abgtand sehr ge-

nau eingestellt werden kann und damit die unterschiedlichen
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Eigenschaften verschiedener Probeflissigkeiten in feinen Ab-

stufungen gut bericksichtigt werden kdnnen.

In einer weiteren Ausfihrungsform ist vorgesehen, dass eine
Steuereinrichtung vorhanden ist, mit welcher in Abhangigkeit
einer Lichtintensitdt, welche von einer mit dem ersten Optik-
element optisch gekoppelten Messeinrichtung messbar ist, der
Abstand der beiden Optikelemente automatisch vergrdferbar
oder verkleinerbar ist. Es wird also je nach Lichtintensitat,
die, insbesondere am Spektrometer, gemesgssen wird, die Eng-
gstelle, also der Mesgsspalt, in der Durchflusseinrichtung au-
tomatisch verengt oder erweitert. Das hat den Vorteil, dass
unterschiedliche FlUssigkeiten nicht nur ohne Prozessunter-
brechung mit ein und demselben System gemessen werden kdnnen,
gondern dass die Durchflusseinrichtung auch gegenlber ge-

wlinschten Prozessschwankungen messtechnisch flexibel bleibt.

In einer bevorzugten Ausgestaltung ist vorgesehen, dass ein
By-Pagg System Teil der Durchflusseinrichtung ist, mittels
welchem eine weitere Flussigkeit als Referenzfllssigkeit in
den Meggsgpalt einbringbar ist. Dag hat den Vorteil, dass ein
Referenzgpektrum, welches grundsatzlich fir jede Position
bzw. jeden Abstand der Optikelemente zur Auswertung von Daten
erforderlich ist, nicht aus einer Datenbank abgelesen werden
mugg, sondern jeweils in situ gemegsen werden kann. Eg kann
also flir jede neue Pogition der Optikelemente ein neues Refe-
renzspektrum aufgenommen werden, in dem nach einer Verdnde-
rung der GrdRe des Messsgpaltes zundchst besagte Referenzflis-

gigkeit untersucht wird.

Hier kann es weiterhin vorgesehen gein, dass das By-Pags Sys-
tem ausgelegt ist, wahrend des Betriebs automatisch zunadchst
eine Reinigungsflissigkeit und dann, also in Folge, die Refe-
renzfllissigkeit in den Messspalt einzubringen. Das hat den
Vorteil, dass das Referenzgpektrum besonders zuverldssig auf-
genommen werden kann, da ausgeschlogsgsen ist, dass Regte von

anderen FlUssigkeiten das Referenzspektrum verfalschen.
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In einer weiteren Ausfihrungsform ist vorgesehen, dass die
Durchflusseinrichtung im Wesentlichen rohrfdrmig gebildet
ist. Insbesondere kann sie die Form einer Kapillare annehmen.
Das hat den Vorteil, dass die Durchflusseinrichtung an beste-
hende Aufbauten leicht anschlieffbar ist und gut zu reinigen
ist. Insbesondere kann bei einer Ausformung als Kapillare
dank der Kapillarwirkung gegebenenfalls auf eine Pumpe oder
dergleichen verzichtet werden. Gerade hier ist dann eine An-
passung der GrdRe des Messspalteg an Probeneigenschaften vor-
teilhaft, da so die jeweilg unterschiedlichen Eigenschaften
verschiedener Proben in Bezug auf den Kapillareffekt beritck-

gichtigt werden kénnen.

In einer besonderg vorteilhaften Ausfiihrungsform ist vorgese-
hen, dass wenigstens eine dehnbare Membran, insbesgondere eine
sehr stark dehnbare und/oder verformbare Membran, zwischen
dem zugeordneten Optikelement und einem innenliegenden Wand-
bereich der Durchflusseinrichtung angeordnet ist. Hierbei
verformt sich die Membran bei einer Verdnderung deg Abstandes
der beiden Optikelemente so, dass gie mit den Optikelementen,
also dem Messspalt, eine Engstelle bildet. Die Auswahl des
Materials, aus dem die Membran hergestellt werden goll, ist
hier bis auf die Anforderungen an die Dehnbarkeit und/oder
Verformbarkeit frei und kann prozessspezifigch gewdhlt wer-
den, insgsbesondere alg Polymermembran oder als Mixed-Matrix-
Membran. Hierbei wird das Material der Membran bevorzugt so
gewahlt, dass es gegenlber den zu untersuchenden Fligssigkei-
ten oder einzelnen Bestandteilen dieser Fligsigkeiten be-
standsfdhig ist, also insbesondere durch diese, wie auch
durch gegebenenfalls verwendete Reinigungsmittel, nicht che-
misch angegriffen wird. Das hat den Vorteil, dass mit der
Membran ein eventuelleg Sammeln von festen Partikeln, wie sie
in inhomogenen Flissigkeiten vorkommen, an den optischen Ele-
menten in der Durchflusseinrichtung verhindert werden kann.
Auch die Reinigung der Durchflusseinrichtung, also der Durch-
flusszelle, wird durch die Anwendung der Membran deutlich
vereinfacht. Einergeits dichtet namlich die Membran das Sys-

tem von Leckagen ab, anderersgeits ist sie go dehnbar, dass
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bei dem maximalen Abstand der Optikelemente ein gtarker
Durchfluss der Flussigkeit durch den Messspalt und damit die
Durchflusszelle mdglich ist. Damit entfallt eine problemati-
sche Reinigung von Kanten, die sich im Inneren der Standard-
durchflusszellen befinden. Aufferdem wird durch die Verwendung
der Membran die Bildung von Wirbeln an der durch den
Messspalt realisierten Engstelle im Flussigkeitsstrom verrin-
gert und die Strdémung der Prozessfligsgsigkeiten bleibt dadurch

in einem gréferen Bereich laminar.

Ebenfalls Teil der Erfindung ist ein Verfahren zum Betreiben
einer solchen Durchflusseinrichtung fir ein Spektrometer-

system, wobei hier durch ein Verandern des Abstands der bei-
den Optikelemente eine Durchflussmenge der Flussigkeit durch
den Messspalt beeinflusst wird. Das fiuhrt zu den beschriebe-

nen Vorteilen.

Weitere Merkmale der Erfindung ergeben sich aus der folgenden
Beschreibung bevorzugter Ausfihrungsbeispiele der Erfindung,

sowie anhand der Figuren. Dabei zeigen:

FIG 1 eine schematische Darstellung einer beigpielhaften
Durchflusseinrichtung gemaff einer Ausfihrungsform

der Erfindung;

FIG 2 eine schematische Darstellung einer weiteren bei-
spielhaften Durchflusseinrichtung in einer Ausfih-

rungsform der Erfindung;

FIG 3 eine schematische Darstellung einer zusdtzlichen
beispielhaften Durchflusseinrichtung in einer Aus-

fihrungsform der Erfindung; und

FIG 4 eine schematische Darstellung der in FIG 3 gezeig-

ten Membran.

In den FIG werden gleiche oder funktionsgleiche Elemente mit

den gleichen Bezugszeichen versehen.
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In FIG 1 ist eine Durchflusseinrichtung 1 dargestellt. Eine
Flissigkeit 8 strdmt hier entlang mehrere Wandbereiche 12 und
durch einen Messspalt 6, welcher durch zwei Optikelemente 2,
3, welche in einem Abstand 10 zueinander angeordnet sind. Da-
bei bilden sich in zwei Bereichen 9 nahe des Messgpaltes Ver-
wirbelungen. Die Optikelemente 2, 3 sind hier parallel zur
Zeichenebene beweglich, so dass sie in ihrem Abstand 10 ver-
andert werden kdnnen. Dadurch ist die Grdéfie des Messspalts 6
veranderbar, und die Menge der Flissigkeit 8, welche in einer
vorgegebenen Zeit durch den Messspalt 6 strdmen kann ist so-
mit durch eine Verdnderung des Abgtands 10 der beiden Optike-

lemente 2, 3 veranderbar.

Im Betrieb der Durchflusseinrichtung strdémt nun die Flussig-
keit 8 durch den Mesggpalt 6 und absorbiert dort zumindest
teilweise Licht, welches aug dem zweiten Optikelement 3 aus-
tritt. Damit gelangt nur ein bestimmter, in geinem Spektrum
reduzierter Anteil des aus dem zweiten Optikelement 3 austre-
tenden Lichts in das erste Optikelement 2. Soll nun die
Durchflusseinrichtung 1 fir eine andere Flissigkeit 8 verwen-
det werden, so wird im Messspalt 6 bei dem flr die vorherge-
hende Flussigkeit 8 eingestellten Abstand 10 mdglicherweise
entweder zu viel oder zu wenig Licht absorbiert. Wird zu viel
Licht absorbiert, sprich, handelt es gich z.B. um eine we-
gentlich dunklere Flissigkeit, so muss der Abstand 10 verrin-
gert werden, damit ausg dem in das erste Optikelement 2 gelan-
genden Licht noch RuUckschlisse auf Eigenschaften der Fliussig-
keit 8 gezogen werden kdnnen. Handelt eg sich jedoch bei-
spielsweise um eine sehr dinnflissige, weitgehend transparen-
te Flissigkeit 8, muss der Mesgsspalt 6 vergrdRert werden, da-
mit die Menge der Fliussigkeit 8 zwischen den beiden Optikele-
menten 2, 3 ausreicht, um z.B. Uberhaupt eine meggsbare Ab-
sorption von Licht hervorzurufen. Auch andere Eigenschaften,
wie beispielsweise die Viskositat der Flussigkeit 8, k&nnen
so Uber ein Einstellen des Messspalts 6 berltcksichtigt wer-

den.
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In FIG 2 ist eine Durchflusseinrichtung 1 dargestellt, bei
welcher sehr dhnlich zu der in FIG 1 dargestellten Durch-
flusseinrichtung 1 eine Flussigkeit 8 zwischen Wandbereichen
12 und zwei Optikelementen 2, 3 durch einen Messggpalt 6
strémt. Hier sind die beiden Bereiche 9, in denen Verwirbe-
lungen stattfinden, deutlich kleiner als in dem in FIG 1 ge-
zeigten Beispiel. Das ist auf mehrere hochflexible Membranen
11, welche zwischen den Wandbereichen 12 und den Optikele-
menten 2, 3 angeordnet sind zuruckzufihren. Im gezeigten Bei-
spiel sind die Membranen 11 zwischen Kanten des Messspalts 6
und innenliegenden Kanten der Wandbereiche 12 der Durchfluss-
einrichtung 1 befestigt. Diese Membranen 11 dichten also ei-
nen Innenraum, welcher von der Flisgigkeit 8 durchstrdmt
wird, nach auRen, also z.B. in Richtung einer Mechanik, wel-
che die Optikelemente 2, 3 bewegt, ab. Werden die beiden Op-
tikelemente 2, 3 in ihrem Abstand 10 nun verandert, zum Bei-
spiel aufgrund gednderter Eigenschaften der Flussigkeit 8, so
passen sich die Membrane 11 aufgrund ihrer Flexibilitat an
die gednderte Geometrie der Wandbereiche 12 und der beiden
Optikelemente 2, 3 an. Durch die Verwendung der Membrane 11
treten im gezeigten Beisgpiel auch weniger gpitze Winkel an
den Eckbereichen der Wandbereiche 12 und der Optikelemente 2,
3 auf. Das ist die Ursache flUr die bereits erwahnte vorteil-
hafte Verkleinerung der Bereiche 9, in denen sich die Flis-

sigkeit 8 wverwirbelt.

In FIG 3 ist eine Durchflusseinrichtung 1 in einem eingebau-
ten Zustand in einem Spektrometersystem dargestellt. Zwei
verschiebbare Zylinder 13 nehmen hier die beiden Optikele-
mente 2, 3 auf und bilden hier eine mechanische Fihrung. Uber
diese mechanische Fihrung ist der Abgstand 10 zwischen den
beiden Optikelementen 2, 3 einstellbar, zum Beigpiel Uber
eine Mikrometerschraube. Aus einer Lichtquelle 5, beigpiels-
weise einer Halogenlampe oder einem LED-Element, gelangt ein
Lichtstrahl 7 zunachst in das zweite Optikelement 3, dann in
den Meggspalt 6, und schliefflich tUber das erste Optikelement
2 in ein Spektrometer 4. Im Messspalt 6 kann sich wieder eine
Flissigkeit 8 befinden, die gpektrale Teile deg Lichtstrahls
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7 absorbiert. Die Fliussigkeit 8 wird im gezeigten Beigpiel
Uber zwei Rohre 16, welche lber die Membran 11 mit dem
Meggspalt 6 verbunden werden, durch den Messspalt 6 geleitet.
Wird im Spektrometer 4 eine zu grofle oder zu geringe Hellig-
keit detektiert, kann im gezeigten Beigpiel der Messgpalt 6
Uber ein Verschieben der Zylinder 13 angepasst werden. Ge-
langt zu viel Licht in das Spektrometer 4, wird der Messspalt
6 vergrdfRert werden, gelangt hingegen zu wenig Licht in das
Spektrometer 4, wird der Messspalt 6 verkleinert werden, um
go stets, also flir unterschiedliche Probesubstanzen, ein
begtmdgliches Meggergebnis zu gewdhrleisten. Dag System kann
beigpielsweise zugdtzlich mit einem By-Pass System ausgestat-
tet werden, welches derart eingerichtet ist, dass es automa-
tisch nach einem Verdndern degs Abstands 10 der beiden Optik-
elemente 2, 3 zundchst fir ein Durchspliilen des Messspalts 6
mit einer Reinigungsflissigkeit sorgt, um in Folge eine Refe-
renzfllissigkeit in den Mesggpalt 6 einzubringen, so dass das
Spektrometer 4 auf Grundlage der Referenzfllissigkeit fir den
nunmehr verwendeten Abstand 10 justiert bzw. geeicht werden
kann. Nach dem Justiervorgang wird wieder die zu analysieren-
de Flussigkeit 8 Uber die beiden Rohre 16 in den Messspalt 6
eingebracht. Somit kann im laufenden Betrieb ohne einen wei-
teren Eingriff von Nutzerseite vollautomatisch eine Analyse
unterschiedlichster Substanzen durchgefihrt werden oder z.B.

auch der Prozessablauf variiert werden.

FIG 4 zeigt eine schematische Darstellung der im in FIG 3
dargestellten Beispiel verwendeten Membran 11. Deutlich zu
erkennen sind hier vier Offnungen 14, 15, wobei jeweils zwei
Offnungen 14 und zwei Offnungen 15 an gegeniberliegenden Sei-
ten der Membran 11 angeordnet sind. Die beiden Offnungen 15,
welche im vorliegenden Fall die gréReren der Offnungen 14, 15
gind, sind dafir vorgesehen, die Durchflusseinrichtung 1 im
Bereich der beiden Optikelemente 2, 3 mit den zugeordneten
Zylindern 13 abzudichten. Die beiden kleineren Offnungen 14
nehmen wie in FIG 3 gezeigt zwei Rohre 16 auf und dichten so-
mit die Durchflusseinrichtung 1 in Richtung der Zu- und Ab-

leitung der zu untersuchenden FlUssigkeit 8 ab. Da die Memb-
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ran 11 stark dehnbar bzw. hoch flexibel ist, kann sie gich
gleichzeitig einer gednderten Geometrie durch ein Verschieben
der Zylinder 13 mit den Optikelementen 2, 3 anpassen und ihre
Abdichtfunktion erhalten. Zudem werden hier Uber die verwen-
deten runden Formen Kanten, an denen sich Reste der Probe
oder gonstiger Fllssigkeiten und Stoffe ansammeln kdnnen,

konstruktiv vermieden.
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Patentansgpriche

1. Durchflusseinrichtung (1) fir ein Spektrometersystem, mit
einem ersten, an ein Spektrometer (4) optisch koppelbaren Op-
tikelement (2), und mit einem zweiten, an eine Lichtquelle
(5) optisch koppelbaren Optikelement (3), welche im Bereich
eines von einer Flussigkeit (8) durchstrdmbaren Messspaltes
(6) voneinander beabstandet angeordnet sind, in desgssen Be-
reich ein aus dem zweiten Optikelement (3) austretender und
in das erste Optikelement (2) gelangender Lichtsgtrahl (7) zu-
mindest teilweise absorbierbar igt, dadurch gekennzeichnet,
dass durch eine Veradnderung des Abgstandes (10) der beiden Op-
tikelemente (2, 3) eine Durchflussmenge der Flissigkeit (8)

durch den Messspalt (6) beeinflussbar ist.

2. Durchflusgeinrichtung (1) nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass zum Anpassen deg Abstandes (10) der beiden Op-
tikelemente (2, 3) in einem laufendem Betrieb der Abstand
(10) der beiden Optikelemente (2, 3) steuerbar ist.

3. Durchflusseinrichtung (1) nach Anspruch 2, dadurch gekenn-
zeichnet, dass der Abstand (10) der beiden Optikelemente (2,
3) mit einer Mikrometerschraube oder hydrauligch steuerbar

ist.

4. Durchflugseinrichtung (1) nach Anspruch 2 oder 3, dadurch
gekennzeichnet, dass eine Steuereinrichtung vorhanden ist,
mit welcher in Abhangigkeit einer Lichtintensitdt, welche von
einer mit dem ersten Optikelement (2) optisch gekoppelten
Meggeinrichtung meggbar ist, der Abstand (10) der beiden Op-
tikelemente (2, 3) automatigch vergrdRerbar oder verklei-

nerbar ist.

5. Durchflusseinrichtung (1) nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass ein By-Pass System
Teil der Durchflusseinrichtung (1) ist, mittels welchem eine
weitere Fllissigkeit als Referenzfllissigkeit in den Mesgsspalt

(6) einbringbar ist.
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6. Durchflusseinrichtung (1) nach Anspruch 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass das By-Pass System ausgelegt ist wahrend des

Betriebs automatisch zundchst eine Reinigungsflissigkeit und
dann die Referenzfllissigkeit in den Messspalt (6) einzubrin-

gen.

7. Durchflusseinrichtung (1) nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass die Durchflussein-

richtung (1) im Wesentlichen rohrfdrmig gebildet ist.

8. Durchflusseinrichtung (1) nach einem der vorhergehenden
Anspriche, dadurch gekennzeichnet, dass wenigstens eine dehn-
bare Membran (11) zwischen dem zugeordneten Optikelement (2,
3) und einem innenliegenden Wandbereich (12) der Durchfluss-

einrichtung (1) angeordnet ist.

9. Verfahren zum Betreiben einer Durchflusseinrichtung (1)
fir ein Spektrometersystem, wobei die Durchfluggeinrichtung
(1) ein erstes, an ein Spektrometer (4) optisch koppelbares
Optikelement (2), und ein zweites an eine Lichtquelle (5)
optisch koppelbares Optikelement (3) hat, welche im Bereich
eines von einer Flussigkeit (8) durchstrdmbaren Messspaltes
(6) voneinander beabstandet angeordnet sind, wobei in den Be-
reich des Messspaltes (6) ein aus dem zweiten Optikelement
(3) austretender und in das erste Optikelement (2) gelangen-
der Lichtstrahl (7) zumindest teilweisgse absorbiert wird,
dadurch gekennzeichnet, dass durch ein Verd&ndern deg Abstan-
des (10) der beiden Optikelemente (2, 3) eine Durchflussmenge

der Flisgssigkeit (8) durch den Messgpalt (6) beeinflugst wird.



