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Beschreibung 

Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Durch- 
führung  von  Reaktionen  bei  Temperaturen  über 
50°  C  von  zu  erhitzenden,  bei  Erhitzung  verdampf- 
bare  Bestandteile  abgebenden,  insbesondere  Flui- 
denproben. 

Insbesondere  bei  molekularbiologischen  Arbei- 
ten  müssen  häufig  Reaktionen  bei  Temperaturen 
über  50  (bis  100°C)  durchgeführt  werden  (Hitze- 
Inaktivierung  von  Proteinen,  Denaturieren  von  Nu- 
kleinsäuren,  Restriktionsverdau  mit  Taq  I  und  der- 
gleichen).  Es  ist  üblich,  diese  Reaktionen  in 
Standard-Reaktionsgefäßen  durchzuführen,  die  in 
vorgewärmte  Wasserbäder  oder  in  Bohrungen  von 
erhitzten  Metallblöcken  eingesetzt  werden.  Die  Vo- 
lumina  der  Reaktionslosungen  liegen  normalerwei- 
se  zwischen  10  und  50  u\,  die  Volumina  der  Reak- 
tionsgefäße  zwischen  etwa  1000  und  2500  ul.  Die 
Reaktionsgefäße  enthalten  daher  einen  großen  Vo- 
lumenüberschuß,  in  dem  Wasser  aus  den  Reak- 
tionslösungen  verdampft  und  sich  am  Deckel  innen 
niederschlägt.  Dadurch  vergrößern  sich  die  Kon- 
zentrationenen  in  der  Reaktionslösung,  was  gele- 
gentlich  bis  zur  völligen  Austrocknung  der  Probe 
gehen  kann.  Dies  ist  für  die  Untersuchungen  und 
Behandlungen  äußerst  hinderlich  und  nur  durch 
gesonderte  Maßnahmen  zu  verhindern,  wie  wieder- 
holtes  Zentrifugieren  der  Reaktionsgefäße  oder 
Überschichten  der  Reaktionslösung  mit  öl. 

Die  Aufgabe  der  Erfindung  besteht  darin,  ein 
Verfahren  der  eingangs  genannten  Gattung  zu 
schaffen,  bei  dem  einerseits  die  Handhabung  des 
Reaktionsgefäßes  durch  ausreichend  voluminöse 
Ausbildung  gewährleistet  ist,  andererseits  aber  eine 
wesentliche  Konzentration  oder  gar  Austrockung 
der  Probe  während  der  Reaktion  vermieden  wird. 

Zur  Lösung  dieser  Aufgabe  sind  die  Merkmale 
des  Patentanspruchs  1  vorgesehen. 

Aufgrund  der  erfindungsgemäßen  Verfahrens- 
führung  wird  gewährleistet,  daß  das  Gasvolumen 
mit  dem  mit  der  Reaktionslösung  o.  dgl.  gefüllten 
Teil  des  Reaktionsgefäßes  so  stark  verringert  ist, 
daß  die  Verdampfung  der  Reaktionslösung  in  grö- 
ßere  darüber  befindliche  Räume  nicht  mehr  mög- 
lich  ist,  so  daß  eine  Austrocknung  der  Probe  bei 
der  Hitzebehandlung  wirksam  vermieden  wird. 

Mit  anderen  Worten  wird  das  nicht  für  die 
Aufnahme  der  Probe  erforderliche  Volumen  inner- 
halb  des  Reaktionsgefäßes  durch  den  Ansatz  so- 
weit  verringert,  daß  über  der  Probe  ein  möglichst 
kleiner  Verdampfungsraum  vorliegt,  wodurch  dem 
Verdampfen  von  Flüssigkeit  aus  der  Probe  entspre- 
chende  Grenzen  gesetzt  sind.  Weiter  wird  durch 
den  Ansatz  möglichst  dicht  oberhalb  der  im  Pro- 
benaufnahmeröhrchen  angeordneten  Probe  eine 
Rundumabdichtung  dergestalt  gewährleistet,  daß 
das  Restvolumen  oberhlab  des  Abdichtungsberei- 

ches  gasdicht  vom  eigentlichen  Reaktionsraum,  in 
dem  sich  die  Probe  befindet,  abgetrennt  ist.  Auf 
diese  Weise  wird  entstehender  Dampf  auf  den  so- 
mit  vergleichsweise  kleinen  Reaktionsraum  be- 

5  schränkt. 
Ein  wesentliches  Problem  besteht  darin,  die 

Abdichtung  zwischen  dem  Ansatz  und  dem  Pro- 
benaufnahmeröhrchen  so  vorzunehmen,  daß  beim 
Einschieben  des  Ansatzes  in  das  Probenaufnah- 

io  meröhrchen  möglichst  wenig  und  nach  Möglichkeit 
überhaupt  kein  Druck  im  Reaktionsraum  aufgebaut 
wird.  Dies  ist  zum  einen  wichtig,  weil  ansonsten 
das  Einschieben  des  Ansatzes  in  das  Probenauf- 
nahmeröhrchen  nur  mit  erhöhtem  Kraftaufwand 

75  möglich  ist.  Außerdem  könnte  der  Aufbau  eines 
Druckes  im  Reaktionsraum  für  die  Probe  oder  die 
durchzuführenden  Untersuchungen  schädlich  sein. 

Besonders  vorteilhaft  kann  ein  Druckaufbau 
beim  Einschieben  des  Ansatzes  in  das  Probenauf- 

20  nahmeröhrchen  durch  die  Merkmale  des  Anspru- 
ches  2  vermieden  werden. 

Besonders  vorteilhaft  ist  es,  wenn  das  Proben- 
aufnahmeröhrchen  gemäß  den  Ansprüchen  3  bis  5 
oben  verschlossen  wird.  Hierbei  wird  zweckmäßi- 

25  gerweise  gemäß  Anspruch  6  Druck  zur  Verbesse- 
rung  der  Dichtwirkung  zwischen  dem  Endteil  und 
der  Innenwand  des  Probeaufnahmeröhrchens  er- 
zeugt. 

Vorteilhafte  Volumenangaben  für  das  erfin- 
30  dungsgemäße  Verfahren  entnimmt  man  Anspruch 

7. 
Ein  Behälter  aus  thermoplastischem  Kunststoff 

mit  einem  einen  Ansatz  und  einen  zweiten  Ver- 
schluß  aufweisenden  Deckel  ist  aus  der  CH-A-330 

35  179  bekannt;  an  dem  zweiten  Verschluß  ist  unten 
ein  Löffel  zur  Aufnahme  einer  Stuhlprobe  oder  der- 
pleichen  vorgesehen,  der  nach  Entnahme  der 
Stuhlprobe  in  den  Behälter  eingebracht  und  durch 
den  Deckel  und  den  zweiten  Verschluß  doppelt 

40  nach  außen  abgeschlossen  wird.  Das  mit  diesem 
Behälter  durchgeführte  Verfahren  besteht  also  dar- 
in,  eine  mit  einem  Löffel  aufgenommene  Stuhlpro- 
be  durch  einen  Doppelverschluß  von  der  Umge- 
bung  getrennt  einzuschließen  und  anschließend 

45  zum  Ort  der  Untersuchung  zu  transportieren.  Dem- 
gegenüber  soll  erfindungsgemäß  eine  Reaktion  in 
einem  Probeaufnahmeröhrchen  durchgeführt  wer- 
den. 

Die  Erfindung  wird  im  folgenden  beispielsweise 
50  anhand  der  Zeichnung  beschrieben;  in  dieser  zeigt: 

Fig.  1  einen  Mittel-Vertikallängsschnitt  eines 
Reaktionsgefäßes  nach  einer  ersten 
Ausführungsform, 

Fig.  2  einen  entsprechenden  Schnitt  durch 
55  das  untere  Teil  eines  Reaktionsgefä- 

ßes  mit  einer  etwas  abgewandelten 
Ausbildung  der  Abdichtung, 

Fig.  3  einen  zur  Fig.  2  analogen  Schnitt  ei- 
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ner  mit  einer  Ringstufenabdichtung  ar- 
beitenden  Ausführungsform, 

Fig.  4  einen  schnitt  analog  Fig.  1  einer  mit 
einem  stangenartigen  Ansatz  versehe- 
nen  Ausführungsform  des  Reaktions- 
gefäßes  und 

Fig.  5  einen  schnitt  durch  den  unteren  Be- 
reich  eines  Reaktionsgefäßes  nach 
Fig.  4  mit  einer  anderen  Ausführungs- 
form  der  Abdichtungselemente. 

Nach  Fig.  1  weist  ein  mit  kreisförmigem  Quer- 
schnitt  versehenes  Probenaufnahmeröhrchen  11 
oberhalb  eines  aisabgerundete  Spitze  ausgebilde- 
ten  unten  geschlossenen  Endes  24  einen  sich  ko- 
nisch  nach  oben  erweiternden  Bereich  11"",  daran 
anschließend  einen  relativ  kurzen  kreiszylinderi- 
schen  Bereich  11"',  darüber  einen  kurzen  Erweite- 
rungsabschnitt  11"  und  schließlich  einen  oberen 
kreiszylindrischen  Abschnitt  11'  auf,  der  relativ  lang 
ist  und  relativ  zu  den  übrigen  Teilen  den  größten 
Durchmesser  aufweist.  Sein  oberes  Ende  stellt  das 
obere  offene  Ende  des  Probeaufnahmeröhrchens 
11  dar. 

Oben  ist  an  der  Außenwand  des  Probenaufnah- 
meröhrchens  11  ein  Außengewinde  26  vorgesehen, 
auf  welches  ein  mit  einem  Innengewinde  27  verse- 
hener  Schraubdeckel  12  aufgeschraubt  ist.  Auf  sei- 
ner  Innenseite  weist  der  Deckel  12  eine  nach  unten 
offene  kreiszylindrische  Ausnehmung  28  auf,  die 
konzentrisch  zur  Mittelachse  23  ist  und  in  welche 
von  unten  ein  hohlzylindrischer  Ansatz  24  im  Gleit- 
oder  bevorzugt  Klemmsitz  eingeschoben  ist. 
Grundsätzlich  könnte  der  Ansatz  14  in  der  Ausneh- 
mung  28  auch  durch  geeignete  Befestigungsmittel 
beispielsweise  Klebstoff  festgelegt  sein.  Bevorzugt 
ist  jedoch  der  Ansatz  14  bei  abgeschraubtem  Dek- 
kel  12  wieder  herausziehbar,  so  daß  eine  Auswech- 
selung  möglich  ist. 

Der  die  Ausnehmung  28  bildende  Umfangs- 
flansch  29  weist  radial  außen  einen  geringfügigen 
Abstand  30  von  der  Innenwand  15  des  Probenauf- 
nahmeröhrchens  11  auf,  so  daß  in  einen  zwischen 
der  oberen  Stirnwand  31  und  einer  unteren  Ring- 
wand  32  des  Deckels  12  im  voll  aufgeschraubten 
Zustand  ein  Spielraum  33  verbleibt,  der  an  eine 
seitliche  Entlüftungsöffnung  25  im  Gewinde-Um- 
fangsrand  34  des  Deckels  12  angrenzt.  Auf  diese 
Weise  kann  zwischen  dem  Innenraum  13  des  Pro- 
benaufnahmeröhrchens  11  und  der  Atmosphäre  ein 
Druckausgleich  stattfinden. 

Der  hohlzylindrische  Ansatz  14  weist  einen  ge- 
ringfügig  kleineren  Außendurchmesser  als  der 
kreiszylindrische  Bereich  11"'  auf  und  geht  am 
unteren  Ende  in  einen  sich  leicht  nach  unten  ko- 
nisch  verjüngenden  Endteil  20  über,  an  dessen 
unterem  Ende  eine  Bodenwand  17  vorgesehen  ist. 

Der  konische  Endteil  20  steht  bei  gemäß  Fig.  1 
aufgeschraubtem  Deckel  12  in  dichtender  Verbin- 

dung  35  mit  der  in  diesem  Bereich  ebenfalls  sich 
nach  unten  verjüngenden  Innenwand  15  des  Pro- 
benaufnahmeröhrchens  11  innerhalb  des  Bereiches 
11"". 

5  Auf  diese  Weise  trennt  der  Endteil  20  mit  der 
Bodenwand  17  am  unteren  Ende  des  Probenauf- 
nahmeröhrchens  11  einen  Reaktionsraum  19  ab,  in 
den  eine  Probe  18  eingefüllt  ist,  die  durch  Einset- 
zen  des  Probenaufnahmeröhrchens  11  in  einen 

io  Erhitzungsapparat  einer  Wärmebehandlung  ausge- 
setzt  werden  soll. 

Es  ist  angenommen,  daß  in  dem  Reaktions- 
raum  19  eine  Probenmenge  von  etwa  100  M.I  einge- 
bracht  ist.  Diese  Probenmenge  füllt  den  Reaktions- 

15  räum  19  fast  ganz  aus,  so  daß  beim  Erhitzen 
entstehender  Dampf  praktisch  vollständig  innerhalb 
der  Probe  18  verbleiben  muß  und  diese  somit  nicht 
austrocknen  kann. 

Sollen  nur  geringere  Mengen  einer  Probe  18, 
20  beispielsweise  nur  50  M.I  behandelt  werden,  so 

könnte  der  Ansatz  14  durch  einen  etwas  längeren 
und  unten  ein  engeres  Endteil  20  aufweisenden 
Ansatz  14  ersetzt  werden,  was  in  Fig.  1  gestrichelt 
angedeutet  ist.  Auf  diese  Weise  könnte  vom  Ge- 

25  samtinnenvolumen  des  Probenaufnahmeröhrchens 
11  ein  wesentlich  kleinerer  Reaktionsraum  19'  ab- 
getrennt  werden. 

Aufgrund  der  Austauschbarkeit  des  Ansatzes 
14  könnte  ein  und  derselbe  Deckel  12  mit  unter- 

30  schiedlich  langen  und  unterschiedlich  große  Reak- 
tionsräume  abtrennenden  Ansätzen  14  versehen 
werden. 

Am  Außenumfang  der  Schraubkappe  12  ist 
eine  das  Ab-  und  Anschrauben  erleichternde  Riffe- 

35  lung  21  vorgesehen.  Eine  weitere  Riffelung  36  bef- 
indet  sich  am  Außenumfang  des  oberen  Bereiches 
11'  des  Probenaufnahmeröhrchens  11,  um  auch  für 
die  andere  Hand  einen  erhöhten  Widerstand  beim 
Abschrauben  zur  Verfügung  zu  stellen. 

40  Mit  der  beschriebenen  Anordnung  kann  das 
erfindungsgemäße  Verfahren  wie  folgt  ausgeführt 
werden: 
Bei  abgeschraubtem  Deckel  12  und  herausgenom- 
menem  Ansatz  14  wird  zunächst  die  Probe  18  in 

45  der  gewünschten  Menge  in  das  Probenaufnahmer- 
öhrchen  11  eingefüllt.  Anschließend  wird  dann  je 
nach  der  eingefüllten  Menge  ein  Ansatz  14  geeig- 
neter  Länge  ausgewählt  und  von  unten  in  die 
Schraubkappe  12  eingesteckt.  Dann  wird  der  An- 

50  satz  14  in  das  Innere  des  Probenaufnahmeröhr- 
chens  11  eingeführt,  bis  schließlich  der  Deckel  12 
auf  das  Außengewinde  26  aufgeschraubt  werden 
kann.  Bei  diesem  Schraubvorgang  muß  der  Deckel 
12  in  axialer  Richtung  einen  ausreichenden  Bewe- 

55  gungsspielraum  haben,  damit  zunächst  der  koni- 
sche  Endteil  20  des  Ansatzes  14  mit  der  Innen- 
wand  des  konischen  Teiles  11""  des  Probenauf- 
nahmeröhrchens  11  in  Berührung  kommt  und 
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durch  Weiterdrehen  des  Deckels  12  in  Schließrich- 
tung  über  die  Unterwand  37  des  Deckels  12  und 
die  obere  Stirnrand  38  des  Ansatzes  14  eine  für 
die  Herstellung  der  Dichtverbindung  35  ausreichen- 
de  Axialkraft  in  Richtung  des  Pfeiles  nach  unten 
erzeugt  werden  kann. 

Sobald  die  Dichtungsverbindung  35  hergestellt 
ist,  sollte  bei  33  noch  ein  gewisser  Reservespiel- 
raum  vorliegen.  Anschließend  wird  durch  Erhitzen 
des  Probeaufnahmeröhrchens  11  die  Reaktion 
durchgeführt. 

In  eine  obere  Ausnehmung  39  des  Deckels  12 
ist  ein  Beschriftungseinsatz  40  eingelegt. 

Bei  der  Ausführungsform  nach  Fig.  2  liegt  nicht 
der  gesamte  untere  konische  Endteil  20  des  Ansat- 
zes  14  an  der  konischen  Innenwand  15  des  Berei- 
ches  11""  an,  sondern  nur  ein  im  Bereich  der 
Bodenwand  17  vorgesehener  Umfangswulst  20'. 

Da  sowohl  der  Endteil  20  als  auch  der  Um- 
fangswulst  20'  beim  Einschieben  des  Ansatzes  14 
von  oben  bis  zum  In-Eingriff-Kommen  mit  der  In- 
nenwand  15  einen  deutlichen  Abstand  von  dieser 
aufweisen,  kann  bis  unmittelbar  vor  dem  Herstellen 
der  Dichtverbindung  35  eine  Entlüftung  des  Reak- 
tionsraumes  19  stattfinden,  wodurch  ein  wesentli- 
cher  Druckaufbau  im  Reaktionsraum  19  beim  Her- 
stellen  der  Dichtverbindung  35  vermieden  wird. 

Bei  der  Ausführungsform  nach  Fig.  3  ist  am 
unteren  Ende  des  kreiszylindrischen  Bereiches 
11"'  eine  nach  innen  vorstehende  Ringstufe  22 
vorgesehen,  mit  der  der  konische  Endteil  20  des 
Ansatzes  14  stopfenartig  zusammenwirkt.  Auch 
hierdurch  kann  der  Reaktionsraum  19  gasdicht  vom 
darüber  befindlichen  Restvolumen  abgetrennt  wer- 
den. 

In  allen  Ausführungsbeispielen  bezeichnen 
gleiche  Bezugszahlen  entsprechende  Teile. 

Das  Ausführungsbeispiel  nach  Fig.  4  unter- 
scheidet  sich  von  dem  nach  Fig.  1  dadurch,  daß 
anstelle  des  hohlzylindrischen  Ansatzes  14  ein  re- 
lativ  dünner  stangenförmiger  Ansatz  14'  aus  Mas- 
sivmaterial  vorgesehen  ist,  der  an  seinem  unteren 
Ende  eine  das  Endteil  bildende  Dichtungsplatte  17' 
trägt,  die  beim  Aufschrauben  des  Deckels  12  in 
dichtenden  Eingriff  35  mit  der  Innenwand  des  koni- 
schen  Bereiches  11""  kommt.  Der  stangenförmige 
Ansatz  14'  kann  ebenfalls  durch  Herausziehen  aus 
dem  Deckel  12  von  diesem  getrennt  und  beispiels- 
weise  durch  einen  längeren  oder  kürzeren  Ansatz 
14'  ersetzt  werden. 
Während  bei  dem  Ausführungsbeispiel  nach  Fig.  1 
die  Entlüftung  durch  eine  Querbohrung  25  im  Dek- 
kel  12  vorgenommen  wird,  ist  bei  dem  Ausfüh- 
rungsbeispiel  nach  Fig.  4  am  Innengewinde  26  eine 
Nut  25'  vorgesehen,  die  über  den  Spielraum  33 
und  den  Umfangsspalt  30  die  Entlüftung  des  Innen- 
raums  13  gewährleistet. 

Im  übrigen  ist  die  Funktion  so  wie  bei  der 
Ausführungsform  nach  Fig.  1. 

Nach  Fig.  5  kann  auch  bei  Verwendung  eines 
stangenförmigen  Ansatzes  14'  am  unteren  Ende 

5  des  kreiszylindrischen  Bereiches  11"'  eine  Ringstu- 
fe  22  vorgesehen  sein,  die  mit  einem  am  unteren 
Ende  des  stangenförmigen  Ansatzes  14'  befestig- 
ten  das  Endteil  bildenden  Stopfen  20"  zusammen- 
wirkt. 

10 
Patentansprüche 

1.  Verfahren  zur  Durchführung  von  Reaktionen 
bei  Temperaturen  über  50°  C  von  zu  erhitzen- 

15  den,  bei  Erhitzung  verdampfbare  Bestandteile 
abgebenden,  insbesondere  fluiden  Proben 
(18),  bei  dem 

-  ein  handhabbares,  Probeaufnahmeröhr- 
chen  (11)  mit  einer  Innenwand  (15),  ei- 

20  nem  unteren  geschlossenen  Ende  (24) 
und  einem  oberen  offenen  Ende  bereit- 
gestellt  wird, 

-  in  das  Probeaufnahmeröhrchen  (11)  nur 
eine  einem  kleinen  Bruchteil  des  Volu- 

25  mens  des  Probeaufnahmeröhrchens  ent- 
sprechende  Menge  der  Probe  (18)  einge- 
füllt  und  auf  dem  geschlossenen  Ende 
(24)  angeordnet  wird, 

-  ein  einen  unteren  Endteil  (17',  20,  20") 
30  aufweisender  Ansatz  (14,  14')  durch  das 

offene  Ende  des  Probeaufnahmeröhr- 
chens  (11)  in  den  Innenraum  (13)  des 
Probeaufnahmeröhrchens  (11)  eingeführt 
wird,  wobei  die  hierbei  verdrängte  Luft 

35  oben  in  die  umgebende  Atmosphäre 
austreten  kann, 

-  der  untere  Endteil  (17',  20,  20")  des  An- 
satzes  (14)  dem  geschlossenen  Ende 
(24)  des  Probeaufnahmeröhrchens  (11) 

40  soweit  genähert  wird,  daß  oberhalb  der 
Probe  (18)  nur  ein  möglichst  kleiner,  eine 
Austrocknung  der  Probe  (18)  bei  der  Hit- 
zebehandlung  ausschließender  Verdamp- 
fungsraum  vorliegt, 

45  -  gleichzeitig  der  Umfang  des  Endteils 
(17',  20,  20")  des  Ansatzes  (14,  14')  ge- 
gen  die  Innenwand  (15)  des  Probeauf- 
nahmeröhrchens  (11)  abgedichtet  wird 
und 

50  -  anschließend  die  Probe  (18)  erhitzt  wird. 

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1  , 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  zwischen  dem  Ansatz  (14,  14')  und  sei- 

55  nem  Endteil  (17',  20,  20")  einerseits  und  der 
Innenwand  (15)  des  Probeaufnahmeröhrchens 
(11)  vor  dem  Erreichen  der  unteren  Endstel- 
lung  des  Endteils  (17',  20,  20")  ein  Luftdurch- 

4 
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laß  vorgesehen  wird. 

3.  Verfahren  nach  Anspruch  1  oder  2, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  zur  gleichen  Zeit,  wo  die  Abdichtung  zwi- 
schen  dem  Umfang  des  Endteils  (17',  20,  20") 
des  Ansatzes  (14,  14')  und  der  Innenwand  (15) 
des  Probeaufnahmeröhrchens  (11)  herbeige- 
führt  wird,  das  offene  Ende  des  Probeaufnah- 
meröhrchens  (11)  durch  einen  Deckel  (12)  ver- 
schlossen  wird. 

4.  Verfahren  nach  Anspruch  3, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  eine  Entlüftung  (25,  25';  30)  im  Deckel 
(12)  und/oder  zwischen  dem  Deckel  (12)  und 
der  Innenwand  (15)  des  Probeaufnahmeröhr- 
chens  (11)  wenigstens  während  des  Aufset- 
zens  des  Deckels  (12)  vorgesehen  wird. 

5.  Verfahren  nach  Anspruch  4, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  die  Entlüftung  (25,  25';  30)  auch  nach  dem 
vollständigen  Aufsetzen  des  Deckels  (12)  auf- 
rechterhalten  wird. 

6.  Verfahren  nach  einem  der  Ansprüche  3  bis  5, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  nach  dem  Herstellen  der  Abdichtung  zwi- 
schen  dem  Umfang  des  Endteils  (17',  20,  20") 
des  Ansatzes  (14)  mittels  des  Deckels  (12)  ein 
axialer  Druck  auf  das  Endteil  (17',  20,  20")  in 
dem  Sinne  ausgeübt  wird,  daß  die  Dichtwir- 
kung  zwischen  dem  Endteil  (17',  20,  20")  und 
der  Innenwand  (15)  des  Probeaufnahmeröhr- 
chens  (11)  verstärkt  wird. 

7.  Verfahren  nach  einem  der  vorhergehenden  An- 
sprüche, 
dadurch  gekennzeichnet, 
daß  ein  Probeaufnahmeröhrchen  mit  einem 
Volumen  von  1000  bis  2000  u.l  und  eine  Probe 
mit  einem  Volumen  von  10  bis  50  M.I  verwen- 
det  wird. 

Claims 

1.  A  method  for  performing  reactions  at  tempera- 
tures  exceeding  50  °C  from  samples  (18),  in 
particular  fluid  samples,  which  are  to  be  heat- 
ed  and  give  off  evaporable  components  when 
heated,  comprising  the  Steps  of: 

-  preparing  a  manipulatable  sample-receiv- 
ing  tube  (11)  provided  with  an  interior 
wall  (15),  a  closed  lower  end  (24)  and  an 
open  upper  end, 

-  filling  into  the  sample-receiving  tube  (11) 
only  a  quantity  of  sample  (18)  which  cor- 

responds  to  a  small  fraction  of  the  vol- 
ume  of  the  sample-receiving  tube  and 
placing  this  quantity  on  the  closed  end 
(24), 

5  -  introducing  an  insert  (14,  14')  having  a 
lower  end  part  (17',  20,  20")  through  the 
open  end  of  the  sample  receiving  tube 
(11)  into  the  interior  space  (13)  of  the 
sample  receiving  tube  (11),  while  the  air 

io  displaced  thereby  can  be  emitted  upwar- 
dly  into  the  surrounding  atmosphere, 

-  bringing  the  lower  end  part  (17',  20,  20") 
of  the  insert  (14)  so  close  to  the  closed 
end  (24)  of  the  sample  receiving  tube 

15  (11)  that,  above  the  sample  (18),  an 
evaporation  space  exists  which  is  as 
small  as  possible  and  which  prevents  the 
sample  (18)  from  drying  out  during  the 
heat  treatment, 

20  -  simultaneously  sealing  off  the  periphery 
of  the  end  part  (17',  20,  20")  of  the  insert 
(14,  14')  against  the  interior  wall  (15)  of 
the  sample  receiving  tube  (11),  and 

-  subsequently  heating  the  sample  (18). 
25 

2.  Method  according  to  Claim  1,  characterized  in 
that  an  air  passage  is  provided  between  the 
insert  (14,  14')  and  its  end  part  (17',  20,  20") 
on  the  one  hand  and  the  interior  wall  (15)  of 

30  the  sample  receiving  tube  (11)  before  reaching 
the  lower  end  position  of  the  end  part  (17',  20, 
20"). 

3.  Method  according  to  either  Claim  1  or  2,  char- 
35  acterized  in  that  the  open  end  of  the  sample 

receiving  tube  (11)  is  closed  by  a  lid  (12)  at 
the  same  time  the  sealing  between  the  periph- 
ery  of  the  end  part  (17',  20,  20")  of  the  insert 
(14,  14')  and  the  interior  wall  (15)  of  the  sam- 

40  ple  receiving  tube  (11)  is  performed. 

4.  Method  according  to  Claim  3,  characterized  in 
that  a  vent  (25,  25';  30)  is  provided  in  the  lid 
(12)  and/or  between  the  lid  (12)  and  the  interior 

45  wall  (15)  of  the  sample  receiving  tube  (11)  at 
least  when  putting  the  lid  (12)  on. 

5.  Method  according  to  Claim  4,  characterized  in 
that  the  vent  (25,  25';  30)  is  still  maintained 

50  after  the  lid  (12)  is  completely  on. 

6.  Method  according  to  any  one  of  the  Claims  3 
to  5,  characterized  in  that  after  establishing  the 
sealing  between  the  periphery  of  the  end  part 

55  (17',  20,  20")  of  the  insert  (14),  an  axial  pres- 
sure  is  applied  by  means  of  the  lid  (12)  onto 
the  end  part  (17',  20,  20")  in  such  a  way  that 
the  sealing  effect  between  the  end  part  (17', 

5 
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20,  20")  and  the  interior  wall  (15)  of  the  sam- 
ple  receiving  tube  (11)  is  reinforced. 

7.  Method  according  to  any  one  of  the  preceding 
Claims,  characterized  by  using  a  sample  re- 
ceiving  tube  having  a  volume  of  1000  to  2000 
M.I  and  a  sample  having  a  volume  of  10  to  50 
ul. 

Revendicatlons 

1.  Procede  pour  realiser  des  reactions  ä  des  tem- 
peratures  superieures  ä  50  °C  d'echantillons 
(18),  en  particulier  d'echantillons  fluides,  que 
l'on  doit  chauffer  et  qui  liberent  lors  du  chauf- 
fage  des  composants  vaporisables,  dans  le- 
quel 

-  on  prepare  un  tube  (11)  de  prelevement 
pour  echantillons,  susceptible  d'etre  ma- 
nipule,  le  tube  (11)  presentant  une  paroi 
interieure  (15),  une  extremite  inferieure 
fermee  (24)  et  une  extremite  superieure 
ouverte, 

-  on  remplit  dans  le  tube  de  prelevement 
(11)  uniquement  une  quantite  d'echantil- 
lon  (18)  correspondant  ä  une  petite  frac- 
tion  du  volume  du  tube  de  prelevement 
et  on  place  cette  quantite  d'echantillon 
sur  l'extremite  fermee  (24), 

-  on  introduit  ä  travers  l'extremite  ouverte 
du  tube  de  prelevement  et  dans  l'espace 
interieur  (13)  du  tube  de  prelevement  un 
insert  (14,  14')  qui  presente  une  partie 
d'extremite  inferieure  (17',  20,  20"),  l'air 
deplace  de  ce  fait  pouvant  s'echapper 
vers  le  haut  dans  l'atmosphere  environ- 
nante, 

-  on  rapproche  la  partie  d'extremite  infe- 
rieure  (17',  20,  20")  de  l'insert  (14)  aussi 
pres  de  l'extremite  fermee  (24)  du  tube 
de  prelevement  (11)  qu'il  ne  reste  au- 
dessus  de  l'echantillon  (18)  qu'un  espace 
de  Vaporisation  aussi  petit  que  possible 
en  excluant  un  sechage  total  de  l'echan- 
tillon  (18)  au  cours  du  traitement  thermi- 
que, 

-  on  etanche  simultanement  la  peripherie 
de  la  partie  d'extremite  (17',  20,  20")  de 
l'insert  (14,  14')  vis-ä-vis  de  la  paroi  inte- 
rieure  (15)  du  tube  de  prelevement  (11), 
et 

-  on  chauffe  ensuite  l'echantillon  (18). 

la  position  finale  inferieure  de  la  partie  d'extre- 
mite  (17',  20,  20"). 

3.  Procede  selon  l'une  ou  l'autre  des  revendica- 
5  tions  1  et  2,  caracterise  en  ce  que  l'on  referme 

au  moyen  d'un  couvercle  (12)  l'extremite  ou- 
verte  du  tube  de  prelevement  (11)  au  meme 
moment  oü  l'on  assure  l'etancheite  entre  la 
Peripherie  de  la  partie  d'extremite  (17',  20, 

w  20")  de  l'insert  (14,  14')  et  de  la  paroi  interieu- 
re  (15)  du  tube  de  prelevement  (11). 

4.  Procede  selon  la  revendication  3,  caracterise 
en  ce  que  l'on  prevoit  un  echappement  d'air 

is  (25,  25';  30)  dans  le  couvercle  (12)  et/ou  entre 
le  couvercle  (12)  et  la  paroi  interieure  (15)  du 
tube  de  prelevement  (11)  au  moins  pendant  la 
mise  en  place  du  couvercle  (12). 

20  5.  Procede  selon  la  revendication  4,  caracterise 
en  ce  que  l'echappement  d'air  (25,  25';  30)  est 
egalement  maintenu  apres  mise  en  place  com- 
plete  du  couvercle  (12). 

25  6.  Procede  selon  l'une  quelconque  des  revendi- 
cations  3  ä  5,  caracterise  en  ce  que,  apres 
realisation  de  l'etancheite  entre  la  peripherie 
de  la  partie  d'extremite  (17',  20,  20")  de  l'in- 
sert  (14),  on  applique  au  moyen  du  couvercle 

30  (12)  une  pression  axiale  sur  la  partie  d'extremi- 
te  (17',  20,  20")  dans  un  sens  tel  que  l'on 
renforce  l'effet  d'etancheite  entre  la  partie 
d'extremite  (17',  20,  20")  et  la  paroi  interieure 
du  tube  de  prelevement  (11). 

35 
7.  Procede  selon  l'une  quelconque  des  revendi- 

cations  precedentes,  caracterise  en  ce  que  l'on 
utilise  un  tube  de  prelevement  ayant  un  volu- 
me  de  1000  ä  2000  ul  et  un  echantillon  ayant 

40  un  volume  de  10  ä  50  ul. 

45 

50 

2.  Procede  selon  la  revendication  1,  caracterise 
en  ce  que  l'on  prevoit  un  passage  d'air  entre  55 
l'insert  (14,  14')  et  sa  partie  d'extremite  (17', 
20,  20")  d'une  part  et  la  paroi  interieure  (15) 
du  tube  de  prelevement  (11)  avant  d'atteindre 

6 
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