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Beschreibung

Verfahren und Vorrichtung zur gravimetrischen Priifgashersteliung
o mittels Rilckwidgung

Unter einem Prifgas versteht man ein exakt gemischtes Prazisionsgasgemisch mit

definierter, d.h. nach Art und Menge der Bestandteile bekannter Zusammensetzung.

Vielfach besteht es aus einem Grundgas oder Grundgasgemisch, welches den Haupt-

bestandteil des Prifgases bildet, und aus einer oder mehreren Beimengungen, die

unmittelbar zur Prifung oder Kalibrierung benutzt werden.

Prufgase werden mit unterschiedlichen Beimengungen bendtigt, deren Art, Anzahl und -
Konzentration stark variieren. Das Anwendungsspektrum von Priifgasen reicht von der

' Kalibrierung und Justierung von MeRgeréten, der ProzeRoptimierung und der Anla-

geniiberwachung Gber die Fofschung und Entwickiung bis hin zur Medizin.

Prifgase werden grundsatzlich durch das Zusammenfiigen von definierten Mengen
verschiedener Gasanteile hergestelit. Die &itesten Herstelimethoden sind manohetri—
scher und volumetrischer Art. Das manometrische Verfahren beruht auf der Druckin-
derung nach Zugabe der einzelnen Beiméngungen bzw. des Gfundgases. Zur exakten
Béstimmung der Massenkonzentrationen ist eine Umrechnung mit Hilfe von phdnome-
nologischen Gaszustandsgleichungen nétig. Beim volumetrischen Verfahren werden
die Volumina der einzelnen Gasgemischkomponenten, beispielsweise mittels Durch-
fluBmessern, bestimmt und in einen Gasbehilter, nachfolgend Flasche genannt, iiber-
fahrt. Bei beiden Verfahren ist allerdings die Mischgenauigkeit relativ gering, so daf
eine nachtragliche Gasanalyse zur genauen Bestimmung der Gemischzusammenset-
Zung durchgefuhrt werden muf.

Mit. der Verflgbarkeit ausreichend genauer Waagen hat sich die gravimetrische Prif-
gasherstellung schnell verbreitet und wird heute allgemein bevorzugt. Das Prinzip be-
steht darin, daB die Gasgemischkomponenten nacheinander in die Flasche eingefilit
werden, wobei nach jeder Dosierung die Massenzunahme durch Wigung bestimmt
wird. Damit ist der direkte Bezug der eingewogenen Gase zur Basisgrofe "kg" bzw.
“mol" gegeben und eine Umrechnung mit Zustandsgleichungen hinfallig. Da Massen-
bestimmungen mittels Wagung zu den genauesten physikalischen Me3verfahren ge-
héren, kénnen mit dieser Methode Prifgase héchster Prazision hergestellt werden.
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in der Praxis wird die gravimetrische Priifgasherstellung so durchgefihrt, daB eine
evakuierte Flasche auf eine Waage gestelit und die Verbindung zur Gasversorgung,
Gasdosierung und Steuerung uber eine Gaszufiihrung, in der Regeél eine Kapillare,
hergestelit wird, mit der ein mdglichst geringer Einflu auf die Wé&gung gesichert wer-
den soll. Man unterscheidet die weitere Vorgehensweise dadurch, ob mit oder ohne
Rickwéagung gearbeitet wird.

Bei der Herstellung ohne Rickwagung wird zunéchst die fir die Gasversorgung not-
wendige Gaszufiihrung an die Flasche angeschlossen und eine eréte Wégung durch-
gefuhrt. Es folgt die Eingabe der 1. Komponente gem&R der berechneten Rezeptur
des herzustellenden Prifgases. Gewohnlich werden die Komponenten in der Reihen-
folge steigender Konzentration eingegeben. Nach AbschiuR des Fiillvorganges wird die
Flasche mit angeschlossener Gaszufilthrung und eingefiillter 1. Komponente erneut
gewogen. Die Differenz der beiden Wégungen der Flasche vor und nach der Fiillung
ergibt die Masse der eingefiiliten 1. Komponente. Diese Arbeitsvorgénge werden dann
sinngemag fir alle weiteren Pri)fgaskomponenten wiederholt.

Bei den Wagungen mit angeschlossener Gaszuftihrung wird allerdings aufgrund dés
Einflusses der Spannung in der Gaszufiihrung auf die Waage das Mefiergebnis ver--
falscht. Die so ermittelten Werte kénnen daher im allgemeinen nicht zur Attestierung
der Zusammensetzung herangezogen werden. Vielmehr wird diese durch eine ab-
schlieRBende physikalisch-chemische Analyse gegen einen Prifgasstandard erzielt.

Um diesen Nachteil zu beseitigen, bedient man sich des Verfahrens der gravimetri-
schen Prifgashersteliung mit Rickwéagung. Hierbei wird vor und nach dem Einfillen
jeder Komponente die Gaszufilhrung von der Flasche getrennt und eine sogenannte
Rickwéagung durchgefihrt. Da die Waage jeweils vollkommen von der Gaseversor-
gung abgekoppelt ist, wird nur die Flasche mit dem entsprechenden Inhalt ohne sto-
rende duBere Einflisse gewogen. Aus den durch R{ickwagung bestimmten Werten
kénnen so exakt die Massen der einzelnen Komponenten ermittelt werden. Die Atte-
stierung der Zusammensetzung erfolgt bei diesem Verfahren ausschlieflich anhand

der Massenermittiung. AbschlieRende gasanalytische Priffungen kénnen somit entfal-
len.

Die gravimetrische Prifgasherstellung mit Riickwéagung wird bisher manuell durchge-
fubrt und ist damit sehr arbeits- und zeitintensiv. Eine automatisierte Durchfthrung des
Verfahrens ist bislang nicht méglich.
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Aus der DE-C-37 39 950 ist ein Verfahren bekannt, Gase nach Gewichtsangabe au-
tomatisch in Flaschen abzufillen. Hierzu sind auf der Waage ein Drehkopf zum Offnen
und Schliefen des Flaschenventils und ein Fiiltkopf zum Einfiillen des Gases ange-
ordnet. Bei der Gasflaschenbefiillung wird in mehreren Schritten Gas in die Flasche
eingefiillt und anschlieRend gewogen bis das vorgegebene Endgewicht erreicht ist. Die
beschriebene Abfiilimethode ist allerdings nicht far die Herstellung von Prazisionsgas-
gemischen geeignet, da von der Waage ein Gasschlauch, ein Druckluftschiauch und
ein Stromvetsorgungskabel wegfithren, die die Wagung beeinflussen.

Aufgabe vorliegender Erfindung ist es daher, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem die
gravimetrische Prifgasherstellung mit Riickwagung automatisiert werden kann. Wei- *
terhin liegt der Erfindung die Aufgabe zugrunde, eine Vorrichtung zur Durchfiihrung
dieses Verfahrens zur Verfiigung zu stellen..

Verfahrensseitig wird diese Aufgabe durch die Merkmale des Anspruchs 1 geldst.

Das erfindungsgemaRe Verfahren erlaubt die automatische Herstellung eines Priifga-
ses nach dem gravimetrischen Verfahren mit Riickwégung. An das manuell zu betati-
gende Flaschenventil, meist ein mit einem Handrad versehenes Ventil, wird ein weite-
res steuerbares Ventil angeschiossen, wodurch es méglich ist, die Flasche automa-
tisch gesteuert zu éffnen und zu schiieBen ohne das Handrad zu betétigen. Die Ver-
bindung der Gaszufiihrung mit der Flasche wird durch ein steuerbares Verstellelement
hergestellt, welches mit der Waage verbunden ist.

Bei der Priifgasherstellung wird zuerst die Flasche evakuiert und anschlieRend das
steuerbare Ventil geschlossen. Das Flaschenventil kann dagegen wéhrend des ge-
samten Herstellprozesses gedéffnet bleiben. Nach einer ersten Wa&gung der evakuierten
Flasche wird die Verbindung zwischen der Gaszuflihrung und der Flasche gasdicht
geschlossen und somit auch die Verbindung der Gaszuflihrung mit der Waage herge-
stelit. Nach Offnung des steuerbaren Ventils wird die erste Komponente des Prifgases
eingefilit. Die Einfllmenge wird automatisch durch eine Wigung der Flasche kontrol-
liert und nach Erreichen der erforderlichen Menge die Gaszufuhr unterbrochen sowie
das Ventil geschlossen. Die Genauigkeit der so ermittelten Masse der Prifgaskompo-
nente und ihre Abweichung vom Vorgabewert bestimmen die praparative Genauigkeit
des Verfahrens. Zur Attestierung der Gaszusammensetzung wird eine Rickwégung
durchgefiihrt. Hierzu wird erfindungsgeman die Dichtung zwischen der Gaszufihrung
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und dem Ventil durch das Verstellelement geltst, die Gaszufiihrung von der Waage
getrennt und anschliefend die Rickwagung durchgefilhrt. Diese Verfahrensschritte
werden solange wiederholt bis alle Bestandteile des Priifgases gemaf der Vorgabe
eingefiilit und rickgewogen sind._

Vorteilhaft wird das steuerbare Ventil direkt an die Flasche angeschlossen. Es ist aber
auch méglich, zwischen dem Ventil und der Flasche weitere einen Gasdurchflufl er-
mdglichende Elemente, wie z.B. Leitungen oder Meflgerite, wie Manometer oder
DurchfluBmesser, anzubringen. Wesentlich ist lediglich, daf die Flasche bei geschios-
senem Ventil gasdicht gegen die Umgebung abgeschlossen ist.

Ebenso kdnnen zwischen der Gaszuflihrung und dem steuerbaren Ventil weitere einen
Gasdurchflufl ermoglichende Elemente angeordnet sein. Wichtig ist nur, daR die Ver-
bindung l6sbar ist, d. h. unterbrochen werden kann, und da im verbundenen Zustand
ein gasdichter Abschiufl gegen die Umgebung erfoigt.

Zweckmafigerweise wird die l6sbare Verbindung zwischen der Gaszufihrung und
dem steuerbaren Ventil von einem automatisch betétigbaren Hub- oder Zugzylinder
gebffnet oder geschlossen. Beispielsweise ist es méglich, die Gaszufihrung durch ei-
nen pneumatisch oder elektrisch betétigten Zylinder zum SchlieRen der Verbindung an

das mit einer Dichtung versehene Ventil zu driicken und zum Offnen wieder zuriick zu
ziehen.

Die Gaszuftihrung kann auch durch andere geeignete Mittel, wie z.B. einen Exzenter
oder einen Kniehebel, an die Dichtung gedriickt werden. Ebenso ist es méglich, die
Gaszufiihrung durch andere'Mittel, beispielsweise ein mit einer Haltevorrichtung fiir die
Gaszufithrung versehenes, linear bewegbares Band, so zu fihren, daB die Verbindung

zwischen der Gaszufithrung und dem steuerbaren Ventil gedffnet oder geschlossen
wird.

Die Gaszufiihrung ist vorzugsweise so flexibel ausgefiihrt, dal sie zum AnschiuB® an
die Flasche an das entsprechende Gegenstlick herangefiihrt und beim Trennen von
ihm etwas entfernt werden kann. Andererseits ist es aber zweckmaRig die Gaszufith-
rung so auszufuhren, da sie im mit der Waage verbundenen Zustand keine zus&tz-
liche Gewichtskraft auf die Waage ausiibt. Hierzu hat sich eine flexible, aber selbsttra-
gende Ausfiihrung der Gaszufihrung, beispielsweise als dinnes Rohr, als geeignet

. erwiesen. Es ist auch maoglich, die Gewichtskraft der Gaszufithrung, z.B. {iber eine
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Umienkung und ein Gegengewicht, zu kompensieren. Des weiteren kann das Gewicht
der Gaszufiihrung auch von der Steuereinheit aus den Wageergebnissen herausge-
rechnet werden.

Fir eine exakte Riickwagung muB die Gaszufiihrung sowohl von der Flasche als auch
von der Waage getrennt werden. Bei einer selbsttragenden Ausfiihrung der Gaszufiih-
rung oder einer Einrichtung zur Kompensation der Gewichtskraft der Gaszufithrung ist
das Lésen der Verbindung zwischen der Gaszufiihrung und der Flasche gleichzeitig
vorteilhaft mit einem Abkoppeln der Gaszufihrung von der Waage verbunden.

Von Vorteil ist es auch, die Gaszufithrung von einem nicht mit der Waage verbunde-
nen, steuerbaren Hub- oder Zugzylinder von der Waage zu trennen bzw. mit ihr zu )
verbinden. In diesem Fall wird das Gewicht der Gaszufithrung im von der Waage ge-
trennten Zustand von diesem Zylinder getragen.

Bei der Riickwdgung der Flasche missen sé&mitliche Verbingiungen 2zwischen der
Waage und der Umgebung gelést sein, um eine exakte Wigung zu gewéhrleisten.
Neben der Gaszufithrung sind dies insbesondere Leitungen, die zur Energieversor-
gung und Steuerung des steuerbaren Ventils und dem steuerbaren Verstellelement
dienen. Vorteilhaft ist es deshalb, wenn mindestens eine auf der Waage befindliche,
autarke Energieversorgung die Energie zur Betatigung des sieuerbaren Ventils und
des Verstellelementes liefert. Dadurch entfallen ansonsten nétige Versorgungsieitun-
gen, die die Rickwégung beeinflussen kdnnen. Beispielsweise kann auf der Waage
eine elektrische Batterie vorgesehen sein, die die nétige Energie fur samtliche zu beta-
tigenden Ventile und Einrichtungen liefert.

Je nach Ausfiihrung der zu steuernden Elemente kénnen auler einem elektrischen
Energiespeicher auch andere Energiespeicher oder Kombinationen verschiedener
Energiespeicher vorgesehen sein. Vorteilhatt ist z.B. die Regelung und Steuerung aller
zu betétigenden Elemente elektrisch vorzunehmen, wihrend die eigentliche Betiti-
gung pneumatisch erfolgt. Dementsprechend wird in diesem Fall neben einer elektri-
schen Batterie zusétzlich ein pneumatischer Energiespeicher, beispielsweise ein unter
Uberdruck stehender Gaszylinder, Verwendung finden.

Eine autarke Energieversorgung fiir alle auf der Waage befindlichen, zu betitigenden
Elemente, wie z.B. das steuerbare Ventil, das Verstellelement oder weitere verstell-
bare Ventile und Einrichtungen, ist aber nicht zwingend erforderlich. Es ist ebenso
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méglich, die nétige Energie zur Betatigung der Elemente bei Bedarf von aufien zuzu-
fahren. Beispielsweise kdnnen derartige elektrisch verstelibare Elemente selbsthaltend
ausgefuhrt sein, so daB sie nach Abkopplung der elektrischen Energiezufuhr in dem
eingesteliten Zustand verbleiben. Damit ist es mdglich, die elektrischen Versorgungs-_
leitungen, nachdem die zu steuernden Elemente entsprechend betétigt worden sind,
wieder von der Waage zu entfernen. Eine negative Beeinflussung der Wagung, insbe-
sondere bei der Rickwagung, wird so.ebenfalls vermieden. Der AnschluB derartiger
elektrischer Versorgungsleitungen an die auf der Waage befindlichen Einrichtungen
kann z.B. tiber sogenannte Messerkontakte erfolgen.

Zur Steuerung der gesamten Priifgasherstellung ist eine Steuereinheit vorgesehen, die
die Aufgabe hat, alle notwendigen Steuerungen bei der Priifgasherstellung gemés ei-
ner vorgegebenen Rezeptur vorzunehmen und aufeinander abzustimmen. Hierzu ge-
hért das Offnen und SchlieBen des zwischen der Gaszufithrung und der Flasche an-
geordneten Ventiles und der Ventile der Gasversorgungseinrichtung, die sich in der
Regel neben der Waage befindet, sowie die Steuerung des Verstellelementes. Ferner
kontrolliert und regelt die Steuereinheit zweckmé&Bigerweise die Druckverhéitnisse in
den Gaszufiihrungsieitungen, und bei pneumatischer Steuerung auch die in den Steu-
erleitungen, sowie samtliche W&gungen. Zahlreiche weitere Kontroll- und Regelaufga-
ben sowie die rechnerische Weiterverarbéitung von Wégeergebnissen kdnnen vor-
zugsweise ebenfalls von der Steuereinheit Gbernommen werden, so daR ein vollkom-
men automatischer Ablauf erreicht wird.

Die gesamte Steuereinheit kann sowohl auf der Waage als auch neben der Waage

angeordnet sein. Ferner ist es auch mdglich, nur bestimmte Teile der Steuereinheit auf
der Waage anzubringen.

Von Vortell ist es, die Steuereinheit nicht auf der Waage anzuordnen. Da die Steuer-
einheit sowohi Elemente auf der Waage als auch solche neben der Waage steuern
muf, ist unabhéngig von der Anordnung der Steuereinheit chnehin eine Einrichtung
zur Ubertragung der Steuersignale von und zur Waage erforderlich. Die Anordnung der
Steuereinheit neben der Waage hat den Vorteil, daR das Gesamtgewicht, welches die
Waage zu tragen hat, niedriger ist, wodurch eine Waage mit hthere Wagegenauigkeit
gewihit werden kann. Ferner erméglicht eine derartige Anordnung im Bedarfsfall einen
manuelien Eingriff in den automatisch ablaufenden HerstellprozeR, ohne dafl dadurch
die Wagungen beeinflusst werden.
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Die Signaliibertragung zwischen der neben der Waage befindlichen Steuereinheit und
den auf der Waage befindlichen, zu steuernden Elementen oder zwischen der auf der
Waage befindlichen Steuereinheit und den nicht auf der Waage befindlichen zu steu-
der Wégunge_l: zu vermeiden. Hierzu ist eine optische Ubertragung mit sogenannten
Opto-Kopplern zweckméBig. Als Lichtsender verwendet man Licht emitttierenden Di-
oden (LED), die meist Infrarotlicht oder sichtbares Licht abstrahlen. Als Lichtempfanger
dienen Fotodioden, Fototransistoren oder Fotodarlingtontransistoren.

~ Um das Eindringen von atmosphérischer Luft und insbesondere von Feuchtigkeit in die
Gaszufithrung zu verhindern, hat es sich als Vorteil erwiesen, die Gaszufiihrung im

von der Flasche abgetrennten Zustand mit einem Inertgas zu spiilen. ZweckméaBiger- ¢
weise wird die Gaszufthrung nach dem Abtrennen von dem steuerbaren Ventil nur so
wenig von dem mit ihr zu verbindenden Gegenstick entfernt, daR zwar einerseits die
Gaszufiihrung von der Waage vollkommen abgekoppelt ist, aber andererseits das Ge-
genstick ebenfalls von dem durch die Gaszufiihrung geleiteten Inertgasstrom be-
schleiert wird. So wird auch ein Eindringen von Luft in den Gasleitungsbereich bis zum
steuerbaren Ventil verhindert. '

Neben dem Verfahren zur gravimetriéchen Prufgasherstellung mit Riickwégung be-
zieht sich die Erfindung auch auf eine Vorrichtung zur Durchfiihrung dieses Verfahrens
mit einer Waage zum Wiegen des Gasbehélters mit Inhalt und einer Gaszufiihrung
zum Zufihren der Priifgaskomponenten. -

Erfindungsgeman ist eine Waage zum Wiegen eines Gasbehéiters mit und ohne In-
halt, eine Gaszufihrung zum Einfllen der Prufgaskomponenten in den Gasbehadlter,
ein an den Gasbehaiter angeschlossenes, steuerbares Ventil, und eine zwischen der .
Gaszufihrung und dem steuerbaren Ventj! vorgesehene Verbindung, die durch ein mit
der Waage verbundenes, steuerbares Verstellelement l6s- und schiieBbar ist, vorge-
sehen,

ZweckmaRigerweise ist das mit der Waage verbundene Verstellelement als steuerba-
rer Hub- oder Zugzylinder ausgebildet.

Von Vorteil ist eine auf der Waage befindliche, autarke Energieversorgung. Zur Ver-
sorgung mit elektrischer Energie wird zweckmaRig eine elektrische Batterie und zur
Versorgung mit pneumatischer Energie ein Druckgasbehditer eingesetzt.
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Bei Verwendung einer pneumatischen Steuerung von zu steuernden Elementen ist es
wichtig, dafl kein Steuergas entweicht, um die W&gungen nicht zu verfalschen. in die-
sem Fall wird daher vorteilhaft ein Niederdruckgasbehilter auf der Waage angeordnet,
der druckentlastete Steuergase aus auf der Waage befindlichen Elementen, beispiels-
weise Ventilen, auffingt.

Der erfindungsgeméBe Vorschlag hat zahireiche Vorteile gegeniiber dem Stand der
Technik. Durch die durchgehende Automatisierung der gravimetrischen
Prifgasherstellung wird in rationeller Weise Bedienungspersonal eingespart. Die
Prifgasherstellung wird aulerdem beschleunigt, so dal mit geringerem Arbeitsauf-
wand deutlich mehr Flaschen abgefilit werden kdnnen. Die gravimetrische Herstellung
mit Rickwéagung erlaubt den Verzicht auf abschlieRende gasanalytische Priifungen zur
Attestierung der Zusammensetzung. Lediglich zur Kontrolle der einwandfreien Funkti-

on des Verfahrens sind gelegentliche gasanélytische Stichprobenpriifungen ange-
bracht.

Bisher muflte die Zusammensetzung der Priifgase nach ihrer Herstellung durch eine
physikalisch-chemische Analyse gegen einen Priifgasstandard ermittelt werden. Der-
artige Prufgasstandards werden in der Regel durch gravimetrische Herstellung mittels
Ruckwagung erzeugt. Bei der bisherigen Attestierung wird die Genauigkeit der Prif-
gaszusammensetzung daher durch die Genauigkeit der Analyse und die Genauigkeit’
des Standards bestimmt. Bei dem erfinderischen Verfahren wird die Genauigkeit der
Zusammensetzung durch die Rickwégungen bestimmt. Die hergesteliten Prifgase
entsprechen damit qualitativ den bisher erzeugten Priifgasstandards. Das vorgeschla-
gene Verfahren besitzt damit neben den quantitativen auch qualitative Vorziige ge-
geniber bisher bekannten Verfahren.

Im folgenden soll der erfindungsgeméBe Vorschiag anhand der schematischen Zeich-
nung beispielhaft naher erlautert werden.

Die einzige Figur zeigt eine erfindungsgemafle Vorrichtung zur gravimetrischen Prif-
gasherstellung.

Auf der Waage 1 befindet sich die zu flillende Flasche 2, die Uber das steuerbare,
pneumatisch zu betitigende Ventil 3, die flexible Leitung 4 und die Kupplung 5 an den
beweglichen Verbinder 6 gaswegmafig angeschlossen ist. An dem Verbinder 6 ist ei-
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ne Kapillare 7 befestigt, die eine moglichst geringe Beeinflussung der Wagung erlaubt
und Uber deren anderes Ende die Einspeisung der Fiillgase erfolgt. Neben der Waage
beﬂnden'sich, in der Zeichnung nur gestrichelt angedeutet, die Gasversorgung, ein
Gasdosierungssystem, eine Uberfililsicherung und eine PC-gestitzte Steuerung 8.

Der Verbinder 6 wird mit der zu fOllenden Flasche 2 fiilldruckgerecht verbunden, indem
der pneumatisch betitigte Hubzylinder 9 die Kupplung 5 schiie3t. Die Kupplung 5 be-
steht aus einem gekammerten O-Ring, der gegen ein Gegenstiick gepref3t wird. Der
masseméiBige Kontakt des Verbinders 6 mit der Waage 1 wird aufgehoben, indem bei
gedffneter Kupplung 5 der Verbinder 6 durch den nicht mit der Waage verbundenen
Zugzylinder 10 wenige Millimeter angehoben wird. Die Kapillare 7 ist als diinnes Me-
tallrohr ausgebildet, so da sie flexibel genug ist, damit sie mit der Leitung 4 verbun- *
den und von ihr gelést werden kann. Andererseits ist die Kapillare 7 aber auch selbst-
tragend ausgefithrt, so dafd sie, wenn die Kupplung 5 geschiossen ist, keinen zusatz-
lichen Druck auf die Waage 1 ausibt. Beeinflussungen der Wigungen bei ange-
schlossener Kapillare 7 durch auftretende Spannungen in der Kapillare 7 sind dagegen
unvermeidlich. '

Auf der Waage 1 befindet sich aulerdem eine autarke Energieversorgung, welche aus
einer elektrischen Batterie 11 und einem Hochdruckgaszylinder 12 gebildet wird. Der
Hochdruckgaszylinder 12 wird mit einem geeigneten Gas, beispielsweise Stickstoff
oder Prefliuft, Giber die Kupplung 13 und das Rickschiagventil 14 geflit. Mittels des
Manometers 15 kann der Druck in dem Hochdruckgaszylinder 12 kontrolliert werden.
Der Arbeitsdruck fiir die Ventile 3 und 22 sowie die Hub- bzw. Zugzylinder 9 und 10
wird mit einem Druckminderer 16 eingestellt. Die Steuerventile 17, 18 und 19 sind als
elektrisch betétigbare 2-Wege-Ventile ausgefiihrt. Die Steuersignale zur Steuerung
dieser Ventile werden von dem Signalgeber 20 optisch zum Schaitverstérker 21, der
dk_-: Ventile 17, 18, 19 programmgerecht schaltet, Gbertragen. Der Signalgeber 20 weist
verschiedene Infrarotlicht und sichtbares Licht abgebende Leuchtdioden als Lichtsen-
der auf, Als Lichtempfénger sind in dem Schaltverstarker 21 Fotodioden integriert. Der
Schaltverstarker 21 ist elektrisch an die Batterie 11 angeschtbssen. Der Niederdruck-
behaiter 23 fangt die druckentlastete Steuerluft aus den Ventilen 18 und 19 auf und
verhindert damit eine Gewichtsabnahme auf der Waage 1. In einem firr die Wégung
giinstigen Zeitpunkt wird die druckentlastete Steuerluft gezielt (iber das Ventil 22 an
die Atmosphére abgegeben. Die Ventile 3 und 22 sind so ausgefiihrt, dal sie im
drucklosen Zustand geschlossen sind. Der Hubzylinder 9 ist drucklos entspannt.
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Im folgenden soll beispielhaft anhand der Herstellung eines bindren Priiffgasgemisches
das erfindungsgemaéfie Verfahren ndher erldutert werden. '

Die zu filllende, evakuierte Flasche 2 wird mit dem Ventil 3 verbunden, die Kupplung 5§
mittels des Hubzylinders 9 geschlossen und das Ventil 3 gesffnet. Der Gasweg von
der Kapillare 7 bis zum Flaschenventil 24 wird evakuiert und dadurch auf Dichtheit ge-
prift. AnschiieBend wird das Flaschenventil 24 geéffhet.

Alle folgenden Verfahrensschritte laufen automatisch gesteuert ab, ohne dai ein ma-
nueller Eingriff nétig ist. Das Ventil 3 wird geschlossen, wobei die Steuerluft Gber das
Ventil 22 bis zum Druckausgleich in die Atmosphére entspannt wird. Nachfolgend wer-
den die Kapillare 7, die flexible Leitung 4 und der Verbinder 6 tiber die Kapillare 7 mit
Inertgas auf Atmosphérendruck oder leichten Uberdruck_ gebracht. Die Kupplung 5 wird
gelost, der Verbinder 6 durch den Zylinder 10 angehoben und damit von der Waage 1
getrennt. Zur Vermeidung des Eindringens atmosphdrischer Luft und vor allem Feuch-
tigkeit wird Uber die Kapillare 7 der Verbinder 6 sténdig mit Inertgas gespdlt. Aufgrund
der geringen Parallelverschiebung des Verbinders 6 von nur wenigen Millimetern wird
auch der waagenseitige Teil der Kupplung 5 mit Inertgas beschieiert. In diesem Zu-
stand erfolgt die erste Wagung.

Mit dem Zylinder 9 wird die Kupplung 5 geschlossen. AuRerdem wird das Ventil 22 ge-
schlossen, um ein Entweichen von Steuerluft zu verhindern. Ubér die Kapillare 7 wird
der Gasweg von der Gaszufthrung 6, 7 iiber die flexible Leitung 4 bis zum Ventil 3
evakuiert. Das Ventil 3 wird gedffnet und eine zweite Wagung, nunmehr mit ange-
schlossener Gaszuﬁi'hrung, wird durchgefiihrt. Geméaf der Rezeptur wird die entspre-
chende Menge der ersten Komponente des Priifgases eingegeben. Nachdem die ge-
wiinschte Menge eingefiilit ist, wird das Ventil 3 geschlossen, wobei die Steuerluft im
Niederdruckbehditer 23 aufgefangen wird. Die Kapillare 7, der Verbinder 6 und die
Leitung 4 werden druckentiastet und evakuiert. Nachfolgend wird zur Kontrolle der ein-
gefiliten Menge eine Wigung durchgefihrt. Ist das Filigewicht noch nicht erreicht, so
wird Uber die Gaszufithrung 6, 7 nochmal die 1. Prifgaskomponente zugeleitet, das
Ventil 3 gedffnet und die fehlende Menge eingefiillt. AnschlieRend wird das Ventil 3
wieder geschlossen, der Gasweg 4, 6, 7 druckentiastet und evakuiert und eine Kon-
trollwagung durchgefihrt. Ist das vorgegebene Endgewicht erreicht, werden die Gas-
zufithrung 6, 7 und die Leitung 4 bis zum Ventil 3 mit Inertgas geflutet und die Kupp-
fung 5 gedffnet. Die Steuerluft wird wiederum im Behalter 23 aufgefangen. Aus der
sich anschliefenden Rickwagung kann exakt die eingefilite Menge der 1. Kompo-
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nente bestimmt werden. Die Differenz der beiden Wégungen ohne angeschiossene
Kapillare 7 unterscheidet sich aufgrund von Spannungen in der Kapillare 7 von der Dif-
ferenz der Wigungen mit angeschlossener Kapillare 7. Lediglich erstere ist dazu ge-
eignet die Masse der eingefiliten Komponente zu attestieren. Die Steuerluft wird nun
tiber das Ventil 22 wieder éusgeblasen. Eine erneute Wégung liefert ein niedrigeres
Ergebnis und bestitigt damit, dal die Masse der Steuerluft nicht vernachléssigt wer-
den darf.

Die Kupplung 5 wird geschlossen und nach der Evakuierung des Gasweges 4, 6, 7
wieder eine Wégimg durchgefiihrt. Die Filllung der zweiten Komponente erfolgt analog
dem beschriebenen Verfahren beim Einfllen der 1. Komponente. Aus der abschlie-
Renden Riickwagung ergibt sich genau die Masse der eingefiiliten 2. Komponente. .
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1. Verfahren zur gravimetrischen Prilfgasherstellung mittels Rickwégung, wobei-
nacheinander folgende Verfahrensschrit_te automatisch ausgéfilhrt werden:

a. Wiégung eines evakuierten Gasbehdlters (2) auf einer Waage (1),

b. Verbinden einer Gaszufiihrung (7) mit einem an den Gasbehiiter (2)
angeschlossenen, steuerbaren Ventil (3) mittels eines mit der Waage (1)
verbundenen, steuerbaren Verstellelementes (9),

c. automatisches Offnen des steuerbaren Ventils (3),

d. Einflllen der ersten Priifgaskomponente, wobei die Einflllmenge auto-
matisch durch Wigung des Gasbehdlters (2) kontrolliert und nach Errei-
chen der erforderlichen Menge das steuerbare Ventil (3) geschlossen
wird,

e. Lésen der Verbindung zwischen der Gaszufiihrung (7) und dem steuer-
baren Ventil (3) mittels des Verstellelementes (9) und automatisches
Trennen der Gaszufiihrung (7) von der Waage (1),

Durchfiihren einer Rilckwagung des Gasbehilters (2),

g. Wiederholen der Schritte b. bis f. fr jede weitere in den Gasbehdilter (2)

einzufillende Prifgaskomponente. -

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei die Verbindung zwischen der Gaszufihrung (7)
und dem steuerbaren Ventil (3) von einem automatisch betétigbaren Hub- oder
Zugzylinder (9) gebffnet oder geschlossen wird.

3. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 oder 2, wobei die Gaszufihrung (7) von
einem nicht mit der Waage (1) verbundenen, steuerbaren Hub- oder Zugzylinder
(10) mit der Waage (1) verbunden oder von ihr getrennt wird.

4. Verdahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei mindestens eine auf der
Waage (1) befindliche, autarke Energieversorgung die Energie zur Betétigung des
Ventils (3) und des Verstellelementes (9) liefert.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, wobei eine nicht auf auf der Waage

(1) befindliche Steuereinheit (8) die Steuerung des Ventils (3) und des Verstell-
elementes (9) vornimmt.

* c L N S *
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8. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, wobei Signale von der Steuereinheit
(8) zur Waage (1) beriihrungslos {bertragen werden.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei die Gaszufihrung (7) im von

dem Gasbehditer (2) getrennten Zustand mit einem Inertgas gesptilt wird.

8. Vorrichtung zur gravimetrischen Priifgasherstellung mittels Rickwigung mit einer
Waage (1) zum Wiegen eines Gasbehiters (2) mit und ohne Inhalt, einer Gaszu-
fihrung (7) zum Einfillen der Priffgaskomponenten in den Gasbehiilter (2), einem
an den Gasbehdlter (2) angeschlossenen, steuerbaren Ventil (3), und einer zwi-
schen der Gaszufilthrung (7) und dem steuerbaren Ventil (3) vorgesehenen Ver-
bindung, die durch ein mit der Waage (1) verbundenes, steuerbares Verstellele-
ment (S) 16s- und schlieflbar ist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 8 mit einem als Hub- oder Zugzylinder ausgebildeten
Verstellelement (9) zum Offnen und SchlieRen der Verbindung zwischen der Gas-
zufihrung (7) und dem Ventil (3).

10. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 oder 9 mit einem nicht mit der Waage
(1) verbundenen, steuerbaren Hub- oder Zugzylinder (10) zum Trennen der Gas-
zuftthrung (7) von der Waage (1).

11. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 10 mit einer auf der Waage (1) an-
geordneten, autarken Energieversorgung. - '

12. Vorrichtung nach Anspruch 11 mit einer auf der W_aage (1) angecrdneten, elektri-
schen Batterie (11).

13. Vorrichtung nach Anspruch 11 mit einem auf der Waage (1) angeordneten Druck-
gasbehaiter (12).

14. Vorrichtung nach Anspruch 11 mit einem auf der Waage (1) angeordneten Nieder-
druckbehélter (23).

15. Vorrichtung nach einem der Anspriiche 8 bis 14 mit einer nicht auf der Waage (1)

befindlichen Steuereinheit (8) zur Steuerung des Ventils (3) und der steuerbaren
Verstelleinheit (9).

I
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