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Descri ption Process and apparatus for gravinetric test gas
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m xture, which forns the mai n constituent of the test gas, and of one
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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 benéstigt, 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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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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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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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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re-wei gi® Is used. In this case, the gas feed is separated from
the bottle, and so-called re-wei ghi ng is carried out, 5 before and after

the int rFol.'u(?lucnte' e%c%k?e Ru&w@guggﬁﬂfﬁ dle Gass'zﬂﬁjﬁrung 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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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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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.



the autgnatic production of a test gas by the gravinetric ﬂrocess Wt h.
re- wei gm‘h 742482 bottle valve, which is to be actuat EGTHE I7§/ and is

usually a valve provided with 5 a hand wheel, has connected to it a
further, controll able val ve, whiclg pekes it possible to open and cl ose
t he bottl e automatically under control, w thout actuating the

hand wheel. The connection of the gas feed to the bottle I s produced

o) oo Uonork SRt 0051 6T s Al i GABRRERS” 1 17
bot t | e wiehtigy daf &eindStevergas enMdiehtpmntdieaW@bhgenn’aiblmu verfilschem|iodied. By

i ot ; \
o2 e, R ohd e B AT BBlator S Wable o

C e evacuared bottle, the
connectdepdruskeniiastete Steuargasejaus awaier Xyangerhefindlichea Elementer tieispielsyas- t i ght

manner g tfapgnnect i on between the gas feed and the bal ance
is al so produced.” Aitefr the controllable val ve has been opened, the

first conponent of the test 20 gas is introduced. The anpunt introduced is

noni t orse erfindungbgeéiiité Votschiaghateanihdiche Vérteilb Yebbsuten dem$tard dbe
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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-



gas- CONPRRE884;43$sS ascertained in this way and the 25 devi p&Tepen2ztdi s

mass fromthe predefined val ue deter- .m ne the preparative accuracy of
the process. In order to verify the gas conposition, re-weighing is
carried out. For this purpose, according to the invention the seal

between the gas feed and the valve is released by the 30 adjustin

el ement , nefapijate 7 befgstia, dig ginemaglichshgernge Bee'“‘ﬁ‘é?‘é’?ﬂ:é"%‘ﬁégt@g fHaYM ng i s
then car uh@db@:]guereﬁ Eﬁﬁé}es EndéWEﬂSpéﬁg@d@fﬁlllQﬂﬁ@Wdﬂt mgsﬂeh dﬂr!w?]éyg _
constituents, of ., . test gas V.8 en | ntroduge re-wel ghed I n
accor danE@ ingen;Sighy in %?@c?é‘?\"ﬁ'g "&58%?‘{'?'&33&%?533‘%9 dié &ag‘r)ers?%é‘\aﬁt)%{’r ol labl e
val ve i s Gagdesieraggssysteyn, @ine Uberfillsiheamgdindsine PCrgestitetebSteubmingt®wever, it
is al so possible to fit, between the valve and the bottle, further

el ements which permit a gas flow, for exanple
. 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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essential factor is for the bottle _{ _be sealed off in a gas-tight
manner fromthe environ- ment when e valve is closed. 5

It is also possible for further el enents which permt a gas flow to be
arr angﬁﬁlf mmrsop bensg@maﬁemhaaadler Herstéliufg @@iesbindred PEifyfigemisches only

|rrport tor ection.to be releasable, that is to.
say in 5 erfin ““9596‘5'?}5 (Verfahren ?%P’&F’gﬁ‘&“t"vﬂﬂ? ‘'seal with respect to the 10
environment to be achieved in the connected state. - The
rel eas C " | e val ve
is ex pé@ @ﬁ&ﬂf& g{éaglr'&g% %‘Eg&é qugzﬁ't I‘l%?'au ntll 3 Y5 cap{‘é}'ﬁg&t%aépg‘ﬂlqa?f ting or
pul I ngmtg}s ﬁemélﬂbzylmdersmesmlam@un das yemdésgebffeett Bepeesweg Wen gas feed
ont o 1ger Kapifar¥ &l B(@zurﬁ*?—"lé‘é&héﬁvé?ﬁlpﬂ Wﬁd e%faﬂer't‘ uRé aﬁdurQN aﬂﬁﬁf@ﬁth@ft 8@
pneunmat i cal | g?m el ectri H gct uate c | ‘nder in ord make t he
connecPiiAn e@%ﬂtbmm d?ﬁ %& Sfinet.  5gaini n order to break the
connecti on. The gas f eed can al so be pressed onto the seal by

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-



20 therwég-mﬁhl,e means, such as, for exarrple an eccentr iCI/EPY/00E762
toggle lever. It is |i kevm se possi bI e to guide the gas feed by. ot her
means, for exanple a |linearly noveable _ 49 _band that is provided with a
hol di ng device for the gas feed, in such a way that the connection
bet ween the gas 25 . feed and.the control]ahle valve is _made or broken.
The gas e bestit welan, PR OISk B e iaure Shns apesiobeemit 11 can
be advancKdpillgre 7auritéacieidetesicroaufgrund von Spaahumgengin deeKapillare Jevort dertiif-
connected to t V. 4 sai d
i ng. pi EREAAE gSngen o ApoesonioBBhet kabiER £ LRl WBlerk i HesilBoZTL T
i's eaignel daeuMasse des eipgeltitendexmpansiite zu attastierenvBie $tauerjuftmim nun it
I's connec Widief ausdetitaen. Bk t \,ngl fertafl? s\ei ght
on the baf‘ance rl?? Erauoésee éﬁféﬂé nghe sup t| ng
desi gn of Emﬁ@“@&ﬁ‘df@&ﬁtlgf gamgBdali @?:M?ﬁs@ d@gS&eqeﬂpﬁ nichb¥ernaghia iﬁ@\)’@ﬂ to be
sui t abl e. déh dars. al so possible to conpensate for the weight of the gas
feed, for exanple, via a deflecting neans and a counter- weight. In

addi tion, the weight of the gas feed can al so
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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cal cul aﬁlod” A the wei ghing results by the control ( g'#ﬂzlm‘r/ozz%

For exact re-weighing, the gas feed nust be separated both fromthe
bottle and fromthe balance. In 5 -tfiee-case of a self-supporting design
of the gas feed, or in the case of a device for conpensating for the
wei ght of the gas feed, thpafetffapRichE t he connection between t he
gas feed and the bottle is advantageously associ at ed with the

di sconnection of the gas feed fromthe bal ance. 10 It is also
advant ageous to separate the gas feed fromthe bal ance, or to connect

s not 1 Ve T ey efmensent® PhidasiiRinid Wil Rbolitablivbies " he M "
gas feed, mtahalrlahéen falgeade Verfaknensscheittefautomatissh lauisgefobrt wetden:i s bor ne by
this cylinder.,  wagung eines evakuierten Gasbehilters (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 *



Duri ng t hewoeomeisgshi ng-of the bottle, all the connect i ORET/EPYE2276 t he

bal ance and the environnent have to be released in order to ensure
exact weighing. In addition to theqgas feed, these are, in
particular, lines 20 which are used for the power supply and control of

i tnerr o ehiin et et UeP ARerfe i roseP SRy ghidef Rreversinfof o o

val ve and the(Bhuijaam(‘élbertﬁmungslos betragq:mmrddn by at |east one

sel f-contai ned power supply 25 that is |ocated on the balance. This

di spenses with ot her wi se necessary supg y lines, which may have an

i hf | uence %on Verfahren nasheinery derAnsprighe dis GwakiekdierGasaufihrung Fhim ¥oy whi ch

supplies the d&k‘é&&ﬁéwau@m)@éﬁﬁﬁtealiusma mit ememhé(ﬁg%sagyipdﬁw.raes to be

actuated can be provided on the 30 bal ance. Dependi ng on the
design of the elenments to be controlled, other energy stores or

conbi nat i @S Wrrichtunglizéif g?éﬂiﬁfet:@bﬂé@Prﬁfbﬁimstamhg%ﬁél’slcRmﬂﬁd gy dﬂﬁi@lﬁéro nt t OI
of all the ol Wil CZEM iR pindz Ershiraes 2L und 8hndlnnill. SBerdRsasea ot
el ectri cal | y,fiiuueg €Zszun Eindiditenader Prﬂfgaskumpomntwﬁn den GasbelsdMer (2), einem
pneumat i cal | yan GGLELMdHEIEr (2) Bngeschiossenen, 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

L



this cas i ition to an electrical battery, use will G
&Wf-},&ﬂq -7 - 30.04. 96 - Gel | ner/ (ed) FPCIEPH(02276,,

96/ 055

made of a pneumatic energy store, for exanple a gas cylinder under a
positive pressure. However, a self-contained power supply for
al | the elenents that are |ocated on the balance and are to 5 be
actuated, such.-as, for exanple, the_controll able val ve, the adjusting
el ement or further adjustable val veBat1/1and devices, is not absolutely
necessary. It is |likew se possi ble to supply the necessary energy for
actuating the = — erenem3s fTomoutsrde as TequrT ed.— For exanpl e, such 10

sel f - mai ntqi ning, so that they remain in the adjusted
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state after the electrical energy supply has been di sconnected. This
makes it possible for the electrical supply lines to be renoved from
t he bal ance again after 15 :.the elenents to be controlled have been
approprlatelﬁ'95/055&Eﬁﬁéﬂed Any negattvk 7nfluence on the weighing, in

particul ar dapiowg sshe Gedlyei/deding, is thus |ikew se avoi ded. Such

el ectrical supply lines can be connected to the devices |located on the
bal ance via so-call ed bl ade 20 con2e2¢8iPEIRn exanpl e. I n order
to control the overall test gas productlon a control unit is provided

whi ch has the task ut the sar ntrol actions
during t he te§F°§§§spFB§u@¥P8%a$H 85r§§ﬁ3 gdgﬁ Bhed 25
formul ati on and of coor greductd onhdye meaniso oE webhedghlng anot her. This

i ncl udes opening and cl osing the val ve arranged between the gas feed
and the bottle and the val ves of the gas supply device, which is
general |y | ocat ed dlesmigdar ihcundensiceod ako wee | ansexantiyl figgdt he 30
adj usti ng SR sildh dad ﬁa&eurhhﬁleﬁnéraafﬂmd cﬂaﬁwyltmn @Rty 1g0NI tors
and regul at es the pressSure rel atjonships I n gas feed Iines and, in
the case of [FReERt PBe WhlEBn%FoknoﬁPs%Ptqﬁﬁmﬁ|9ftﬂh? G@PPrGPdIFHQEntas vel |
as all of the constituents. It often consists of a basic gas or

basic gas mixture, which forms the main constituent of
the test gas, and of one or more adjuvants, which are
10 used directly for the purpose of testing or calibration.

There is a need for test gases with different
adjuvants, whose type, number and concentration vary
greatly. The range of application of test gases extends
from the calibration and adjustment of measuring instru-

15 ments, process optimization and plant monitoring, wvia
research and development, to medicine. |

In principle, test gases are produced by com-
bining defined amounts of various gas proportions. The
oldest production methods are manometric and volumetric.

20 The manometric process is based on the change in pressure
after adding the individual adjuvants or the basic gas.
In order to determine the mass concentrations exactly,
recalculation with the aid of phenomenological gas-state
equations is necessary. In the case of the volumetric

25 process, the wvolumes of the individual gas mixture
components, are determined, for example by means of flow
meters, and transferred into a gas container, referred to
below as a bottle. However, the mixing accuracy is
relatively low in both processes, so that subsequent gas

30 analysis for the precise determination of the mixture
composition has to be carried out.

With the availability of sufficiently accurate
balances, gravimetric test gas production has rapidly
become widespread and is generally preferred nowadays.

35 The principle is that the gas mixture components are
introduced one after another into the bottle, the



t he méighings. Nuner ous further nmonitoring and regulating 35 tasks, as

well as the arithmetic further processing of wei ghi ng resulff, can ]

| i kew se be undert aken preferably by the control unit as well, so that
a conpl et el y¢a5¢82° = ®5%hti ¢ sequence i £ achi eved. G 96/ 055 =
Gb47 30.04g96 - Gellmeg/(RA)96 - Gel | ner/ (ed) The entire

control unit,nmay be arranged eit her e bal ance or al ongside the

bal ance. FurtREFTdPe, 1#1Me8S beln%]@%g%ﬁﬂé??éngdW?4$h¥Fﬁyagﬁﬁﬁi??%hparts

of the contrméteringumpéraviohe Tieisanrrizes The direct rélatiﬁﬁd&ﬂrﬁmleous_ t
nas to - CAiSHRaEts Sdoen o HHe rARI TaalBIE SR nghEerand
recalculation using state equations is superfluous. Since
5 mass determinations by means of weighing belong to the
most precise physical measuring methods, it is possible
for test gases of extremely high precision to be produced
with this method.

In practice, gravimetric test gas production is

10 carried out in such a way that an evacuated bottle is
placed onto a balance, and the connection to the gas
supply, gas metering and control system is produced via
a gas feed, generally a capillary, which is intended to
ensure the smallest possible influence on the weighing.

15 The rest of the procedure is distinguished according to
whether operations are carried out with or without re-
weighing.

In the case of production without re-weighing,
first of all the gas feed necessary for the gas supply is

20 connected to the bottle and a first weighing is carried
out. Then the first component is introduced in accordance
with the calculated formulation of the test gas to be
produced; The components are customarily introduced in
the sequence of increasing concentration. After the

25 filling operation has been completed, the bottle, with
the gas feed connected and first component introduced, is
weighed again. The difference between the two weighings
of the bottle before and after filling gives the mass of
the first component introduced. These operations are then

30 repeated correspondingly for all the further test gas
components.

However, in the case of the weighings with the
gas feed connected, the measurement result is falsified
on account of the tension in the gas feed influencing the

35 balance. The values ascertained in this way therefore
generally cannot be used for verifying the composition.
Instead, this is achieved by means of a concluding
physical/chemical analysis against a test gas standard.



t he bal.ance, a device for transmtting the control signals fromand to
t he: bal ance is needed in any case, 10 I rrespective of the arrangenent of
-the control unit. The arrangenent of the control unit al ongside the
bal ance has G 96£0% =adP4idt age that the-t®tal wei ght which the bal ance has
to bear is |owergs. s cleettany (elat a bal ance with a hi gher wei ghi ng
accuracy can be chosen. Furthernore, an 15 arrangenent of this type
pernits manual intervdm i ekderf to eldqpinase thishdimadiantagg, ythe

progressi ng prqu&atgsoaf graf?‘iﬁé@%ic pbih o s tHiRARIGIINeS thekagdwkRhuenced
as a resu nal transni ssi o betmeen thgkgontrol

unit 20 IOC&F§61§IHﬁ§§1déntﬁglﬁa? fte HhR 937 rom g
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whi ch for the Q%tenaértthat Addli wetahed awf%alorhtgrfil%lfumns‘rw @xrspgﬁﬁl The

l'i ght influences. It is thus possible for the masses of the
10 individual componénts to be ascertained exactly from the
values determined by re-weighing. In the case of this
process, the verification of the composition is carried
out exclusively using the ascertained masses. Concluding
gas analytical tests can thus be dispensed with.

15 Gravimetric test gas production with re-weighing
has hitherto been carried out manually and is therefore
very work-intensive and time-consuming. Carrying out the

| process automatically has not been possible hitherto.

DE-C-37 39 950 discloses a process for filling

20 bottles with gases automatically in accordance with a
weight specification. For this purpose, a rotary head for
opening and closing the bottle valve, and a filling head
for introducing the gas, are arranged on the balance.
During the filling of the gas bottle, gas is introduced

25 into the bottle, and weighing is subsequently carried
out, in several steps until the predefined final weight
has been reached. However, the filling method described
is not suitable for the production of precision gas
mixtures, since a gas hose, a compressed-air hose and a

30 power supply cable lead away from the balance, and
influence the weighing. _

The object of the present invention is therefore
to provide a pﬁbcess with which gravimetric test gas
production with re-weighing can be automated. The inven-

35 tion is also based on the object of providing an appara-
tus for carrying out this process.

As far as the process is concerned, this object
is achieved by the features of Claim 1.



30 receivers wused are photodiodes, phototransistors or
photo-darlington transistors. In order to prevent the
- penetration of atnos- ‘pheric air, and in particular of noisture, into
t he gas f @e/0F% &84Droven to be advant ageous to flush the gas 35
feed with an Bmarit sgas Gehbreri/{ed)s separated fromthe bottle. After the

gas feed has been separated fromthe .control | able valve, it is,
advant ageous! y renovedber ®RQIRES aceR¥IIRG pFac&hghiigwentiqn veexBhkect ed

to it only totgHCHButomatic prodécOH6RSE a @bt gas by th8 gravime8Pif4. 96 -
ol ner (29) ororos STE R bFlorlhl e e Shifle Wilgnfy Lhe ces
the mati ng pi beeatsuated msawpalby amd isierstually a valve provided with

5 a hand wheel, has connected to it a furthér, contro_llable
valve, which makes it possible to open and close the
bottle automatically under control, without actuating the
hand wheel. The connection of the gas feed to the bottle
is produced by means of a controllable adjusting element,

10 that is connected to the balance.

During test gas production, first of all the
bottle is evacuated and then the controllable valve is
closed. By contrast, the bottle wvalve can remain open
during the entire production process. After a first

15 weighing of the evacuated bottle, the connection between
the gas feed and the bottle is made in a gas-tight
manner, and thus the connection between the gas feed and
the balance is also produced. After the controllable
valve has been opened, the first component of the test

20 gas is introduced. The amount introduced is monitored
automatically by weighing the bottle and, after the
required amount has been reached, the gas feed is inter-
rupted and the valve is closed. The accuracy of the test-
-gas-component mass ascertained in this way and the

25 deviation of this mass from the predefined value deter-
mine the preparative accuracy of the process. In order to
verify the gas composition, re-weighing is carried out.
For this purpose, according to the invention the seal
between the gas feed and the valve is released by the

30 adjusting element, the gas feed is separated from the
balance and re-weighing is then carried out. These
process steps are repeated until all the constituents of
the test gas have been introduced and re-weighed in
accordance with the predefined specification.

35 The controllable valve 1is advantageously con-
nected directly to the bottle. However, it is also
possible to fit, between the wvalve and the 'bottle,
further elements which permit a gas flow, for example



gas streamcarried by the gas feed. This therefore also 5 prevents the
penetration of air into the gas |line region as far as the controllable
val ve. In addition to the process for gravinetric test
gas producti &n28%BR * &54&i ghi ng, the invention al so relates to an
appar at us foproces.o¢i ngpedlitet/ied) process, 10 having a bal ance for wei ghing
the gas container with contents and a gas feed for feeding the test
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contai ner, amért cderedteonvaihiehis clodedd provi ded between the gas feed and
t he control | abl e v e rel coptral |l abl e
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to be constrygled @t d10dHITO valve. THRPIAIY e tantP¥alccds gyl iFader .
I 25  the balange is

A sel f-contai ned power supp that is |ocatéd on
advant ageous th8 nestieh ehe| Penkgdegpable, that is to say inter-
ruptible, and for a gas-tight seal with respect to the

10 environment to be achieved in the connected state.

The releasable connection between the gas feed
and the controllable valve is expediently made or broken
by an automatically actuated lifting or pulling cylinder.
For example, it is possible to press the gas feed onto

15 the valve, which is provided with a seal, by means of a
pneumatically or electrically actuated cylinder in order
to make the connection, and to pull the gas feed back
again in order to break the connection.

The gas feed can also be pressed onto the seal by

20 other suitable means, such as, for example, an eccentric
or a toggle lever. It is likewise possible to guide the
gas feed by other means, for example a linearly moveable
band that is provided with a holding device for the gas
feed, in such a way that the connection between the gas

25 feed and the controllable valve is made or broken.

The gas feed is preferably designed to be flex-
ible such that it can be advanced up to the corresponding
mating piece in order to be connected to the bottle, and
can be removed some way from the said mating piece at the

30 time of separation. On the other hand, however, it is
expedient to design the gas feed in such a way that, when
it is connected to the balance, it does not exert any
additional weight on the balance. For this purpose, a
flexible, but self-supporting design of the gas feed, for

35 example as a thin tube, has proven to be suitable. It is
also possible to compensate for the weight of the gas
feed, for example, via a deflecting means and a counter-
weight. In addition, the weight of the gas feed can also



an electrical battery for the supply of electrical ~energy, and of a

conpr essed-gas contai ner for the supply of pneunatic energy.

In the event of using pneunmatic control of 30 elenents to be controll ed,
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5 the case of a self-supporting design of the gas feed, or
in the case of a device for compensating for the weight
of the gas feed, the release of the connection between
the gas feed and the bottle is advantageously associated
with the disconnection of the gas feed from the balance.

10 It is also advantageous to separate the gas feed
from the balance, or to connect it to the balance, by a
controllable lifting or pulling cylinder which is not
connected to the balance. In this case, the weight of the
gas feed, when the latter is separated from the balance,

15 is borne by this cylinder.

During the re-weighing of the bottle, all the
connections between the balance and the environment have
to be released in order to ensure exact weighing. 1In
addition to the gas feed, these are, in particular, lines_

20 which are used for the power supply and control of the
controllable valve and to the controllable adjusting
element. It is therefore advantageous if the energy to
actuate the controllable valve and the adjusting element
is supplied by at least one self-contained power supply

25 that is located on the balance. This dispenses with
otherwise necessary supply lines, which may have an
influence on the re-weighing. For example, an electrical
battery which supplies the necessary energy for all the
valves and devices to be actuated can be provided on the

30 balance.

Depending on the design of the elements to be
controlled, other energy stores or combinations of
different energy stores may be provided in addition to an
electrical energy store. For example, the regulation and

35 control of all the elements to be actuated can advantage-
ously be carried out electrically, whereas the actual
actuation is carried out pneumatically. Accordingly, in
this case, in addition to an electrical battery, use will



test gas production, the use of operating personnel is reduced in a
cost-effective manner. In addition, the test gas production is

accel erated, so that sisgnifica_ntly nor e bottles can be filled with

| ower oper at iSRS ayS54Fhe 5 gravi metr7c-production with re-wei ghi ng

all ows final 3ya94.26 - Gaidhexriled) tests for verifying the conposition to be
di-spensed with. Random gas anal ytical sanple tests are carried out

occasi onal | y 332|182 i Fade def BoPREHMRBAC energy: sEPEer ofPYT GFEMPSS 7y of

the process. ddb cylinder Unidér n®Vposit ines prasssmady for the conposition
of the test gases to .be ascertained. af tngraitnréxaitr qoroduc- l%i on, _hy means
n&sP & gr

of a physical/chemc o"é%‘é?fl'si g8 5’8 |f Wegrass%Q%JrPGa gas
st andards of the selgmentss ethat graeelatape@rodutbd bulgnaei amtr acreprtaduct i on

by means cof Rl NOoubhl 18, Ca%E OLxBRBYLOUS AT idohtdbhddprhe
accuracy of the test gas conposition is therefore deter- m ne y the
accuracy of t¥Rlémaltps adingtimg gdementyopffurthey pdigtstpddied valliveshe case

of the inventine q@tih, e not abAWRAY feddi®a69TPAY tiicON ikewdgler m ned
by the re- 20 wej 93{}1”9' The .t est gases produced thérefore correspond in
qualitative RIFBIRYF (H PRV hhesPERASPALY (PRI FOr actuating the

elements from outside as required. For example, such
10 electrically adjustable elements can be designed to be
self-maintaining, so that they remain in the adjusted
state after the electrical energy supply has been
disconnected. This makes it possible for the electrical
supply lines to be removed from the balance again after
15 the elements to be controlled have been appropriately
actuated. Any negative influence on the 'weighing, in
particular during the re-weighing, is thus likewise
avoided. Such electrical supply lines can be connected to
the devices located on the balance via so-called blade
20 contacts, for example.

In order to control the overall test gas
production, a control unit is provided which has the task
of carrying out all the necessary control actions during
the test gas production in accordance with a predefined

25 formulation and of coordinating these actions with one
another. This includes opening and closing the wvalve
arranged between the gas feed and the bottle and the
valves of the gas supply device, which is generally
located alongside the balance, as well as controlling the

30 adjusting element. In addition, the control unit expedi-
ently monitors and regulates the pressure relationships
in the gas feed lines and, in the case of pneumatic
control, also those in the control lines, as well'as all
the weighings. Numerous further monitoring and regulating

35 tasks, as well as the arithmetic further processing of
weighing results, can likewise be undertaken preferably
by the control unit as well, so that a completely auto-

matic sequence is achieved.



hit herto. The proposed process thus also has qualitative advant ages, in
addition to the quantitative advant ages, I n conmparison with previously
known processes. 25 The proposal according to the invention is to
be expl &i #@5bet &2y way of exampl® with reference to the

'schenatic dragniosgoe - Gellner/(ed) The single figure shows an apparatus
according to the invention for gravipmetric test gas production. 30
Located on the bal anf8e1eREirReCPBEFPE YNt NRy be argppnged, ehkher o1

connect ed tothBepaD¥Aakl 8rcanBaGEOHe6th8 balant&l NBupthar@dsepaih via the
control | abl e, ggeug%gL | | ., actuat ed m%%¥§ 3 éhe | exi bl e Iig 4 and
the coupling®45° P F—% eﬁé’d fiF 9% PIets, pﬁ‘(? ar§rETO%hi ch 35
al l ows the | angst oposhebbalantleuence on t he wei ghing and via the other
end of which the fil gkngiégaﬁﬂéaﬁéggésgsi 'Er[oﬁ to é&?gﬂékd%k{{%gﬁé%fe’
I ndi cated nmerely by dashed TITnes I'n e drawi ng, -are e gas Supply, a
gas meteringunit on the balance. Since the control unit has to
control both elements on the balance and those alongside
the balance, a device for transmitting the control
signals from and to the balance is needed in any case,
10 irrespective of the arrangement of the control unit. The
arrangement of the control unit alongside the balance has
the advantage that the total weight which the balance has
to bear is lower, which means that a balance with a
higher weighing accuracy can be chosen. Furthermore, an
15 arrangement of this type permits manual intervention, if
required, in the automatically progressing production
process, without the weighings being influenced as a
result.
The signal transmission between the control unit
20 located alongside the balance and the elements which are
to be controlled and are located on the balance, or
between the control unit located on the balance and the
elements which are to be controlled and are not located
on the balance, is expediently carried out without
25 contact, in order to avoid any influence on the weighing.
For this purpose, optical transmission using so-called
optocouplers is expedient. The light transmitters used
are light-emitting diodes (LED), which for the most part
radiate infra-red 1light or visible 1light. The 1light
30 receivers wused are photodiodes, phototransistors or
photo-darlington transistors.
| In order to prevent the penetration of atmos-
pheric air, and in particular of moisture, into the gas
feed, it has proven to be advantageous to flush the gas
35 feed with an inert gas when it is separated from the
bottle. After the gas feed has been separated from the
controllable valve, it is advantageously removed from the
mating piece which is to be connected to it only to such
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an overfilling safeguard and a PC- supported control system 8.
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lary 7 is al desi gne S -supporting, CHTe
coupl i ng 5 i #8né&@&, ashé&heqicondaeyliadle vedyenot exert any additional

pressure on the bal ange sbdiBhon to the process for gravimetric test
gas production with re-weighing, the invention also
relates to an apparatus for carrying out this process,
10 having a balance for weighing the gas container with
contents and a gas feed for feeding the test gas

components.

According to the invention, provision is made for
a balance for weighing a gas container with and without

15 contents, a gas feed for introducing the test gas compo-
nents into the gas container, a controllable valve that
is connected to the gas container, and a connection which
is provided between the gas feed and the controllable
valve and can be released and made by a controllable

20 adjusting element that is connected to the balance.

It is expedient for the adjusting element that is
connected to the balance to be constructed as a control-
lable lifting or pulling cylinder. _

A self-contained power supply that is located on

25 the balance is advantageous. Use is expediently made of
an electrical battery for the supply of electrical
energy, and of a compressed-gas container for the supply
of pneumatic energy.

In the event of using pneumatic control of

30 elements to be controlled, it is important that no
control gas escapes, in order not to falsify the
weighing. In this case, therefore, a low-pressure gas
container is advantageously arranged on the balance, this
container intercepting control gases exhausted by

35 elements located on the balance, for example valves.

The proposal according to the invention has
numerous advantages in comparison with the prior art. As
a result of the complete automation of the gravimetric



contrast, when the capillary 7 is connected, effects on t he wei ghi ngs
as a result of stresses occurring in the 20 capillary 7 are unavoi dabl e.

- Also |located on the balance 1 is a self-contained power supply, which
is formed by &n9®i%&tti%4F battery 11 - 10 and a hi gh- pressure gas cylinder
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satisfactory functioning of the process.

i0 Until now, it was necessary for the composition
of the test gases to be ascertained, after their produc-
tion, by means of a physical/chemical analysis against a
test gas standard. Test gas standards of this type are
generally produced by gravimetric production by means of

15 re-weighing. In the case of previous verification, the
accuracy of the test gas composition is therefore deter-
mined by the accuracy of the analysis and the accuracy of
the standard. In the case of the inventive method, the
accuracy of the éomposition is determined by the re-

20 weighing. The test gases produced therefore correspond in
qualitative terms to the test gas standards produced
hitherto. The proposed process thus also has qualitative
advantages, in addition to the quantitative advantages,
in comparison with previously known processes.

25 The proposal according to the invention is to be
explained below by way of example with reference to the
gschematic drawing.

The single figure shows an apparatus according to
the invention for gravimetric test gas production.

30 Located on the balance 1 is the bottle 2 to be
filled, which is connected to the moveable connector 6 in
terms of a gas path via the controllable, pneumatically
actuated valve 3, the flexible line 4 and the coupling 5.
Fastened to the connector 6 is a capillary 7, which

35 allows the lowest possible influence on the weighing and
via the other end of which the filling gases are fed in.
Alongside the balance, indicated merely by dashed lines
in the drawing, are the gas supply, a gas metering
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receivers. The switching anplifier 21 is electric- - ally connected to
the battery 11. The | ow pressure con- tainer 23 intercepts the control

air exhaust e@ /%Re G547 valves 18 andll19-and thus prevents any reduction
in weight 5300M.0he Idelbmrod (4d) At a tinme that is favourable for the

wei ghing, the control air exhausted. is. del:iberately di scharged to the
at nospher e vFYSERBvaRBe 90eTihblifgyapteguam aaaid2aar BCdewppastiedn such
a way that thentabe ehesest 8. mGeahno pressure is app|le?: ghe lifting
cylinder 9 is 10 re|lleved of |oa en no pressyre is applied,

T%e process accor di ngFo“PHEEF 9€n§i¥ﬁquPQQ;qﬁ§ in a BRPPgrnegitabhere

detai | bel owfby nhg Hilekinmgppresbiite to tHeefteitailes ot ect Be piddugtipp of a
binary tgst ggs Bh&tHifically actuated lifting cylinder 9 closing the
coupling 5. The coupling 5 comprises a chambered O-ring,

which is pressed against a mating piece. The mass contact
between the connector 6 and the balance 1 is eliminated
by the connector 6 being lifted a few millimetres by the
10 pulling cylinder 10, which is not connected to the
balance, when the coupling 5 is open. The capillary 7 is
constructed as a thin metal tube, so that it is suffi-
ciently flexible to be connected to the line 4 and
released from it. On the other hand, however, the capil-
15 lary 7 is also designed to be self-supporting, so that,
when the coupling 5 is made, the said capillary does not
exert any additional pressure on the balance 1. By
contrast, when the capillary 7 is connected, effects on
the weighings as a result of stresses occurring in the
20 capillary 7 are unavoidable.
Also located on the balance 1 is a self-contained
power supply, which is formed by an electrical battery 11
and a high-pressure gas cylinder 12. The high-pressure gas .
cylinder 12 is filled with a suitable gas, for example
25 nitrogen or compressed air, via the coupling 13 and the
non-return valve 14. The pressure in the high-pressure gas
cylinder 12 can be monitored by means of the manometer 15.
The operating pressure for the valves 3 and 22 and for the
lifting and pulling cylinders 9 and 10, respectively, is
30 set using a pressure reducer 16. The control valves 17, 18
and 19 are designed as electrically actuated 2-way valves.
The control signals for controlling these valves are
transmitted optically from the signal generator 20 to the
switching émplifier 21, which switches the valves 17, 18,
35 19 in accordance with a program. The signal generator 20
has various light-emitting diodes, emitting infra-red
light and visible light, as light transmitters. Photo-
diodes are integrated in the switching amplifier 21 as



The evécuated bottle 2 to be filled is connected 15' to the valve 3, the

coupling 5 is closed by means of the lifting cylinder 9 and the val ve

"3 is opened. The path fromthe caplllary 7 to the bottle valve 24
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i nert gas. Thwhénrab\pmqﬁsunp is applied. The lifting cylinder 9 is

10 relieved of load when no pressure is applied.

The process according to the invention is to be
explained in more detail below by way of example with
reference to the production of a binary test gas mixture.

The evacuated bottle 2 to be filled is connected

15 to the valve 3, the coupling 5 is closed by means of the
lifting cylinder 9 and the valve 3 is opened. The gas
path from the capillary 7 to the bottle valve 24 is
evacuated and thereby tested for tightness. The bottle
valve 24 is then opened.

20 | All the following process steps proceed automati-
cally under control, without any manual intervéntion
being needed. The wvalve 3 is closed, the control air
being expanded into the atmosphere via the valve 22 until
pressure equalization takes place. Thelcapillary 7, the

25 flexible line 4 and the connector 6 are subsequently
brought to atmospheric pressure or a slight positive
pressure, via the capillary 7, using inert gas. The
coupling 5 is released, the connector 6 is lifted by the
cylinder 10 and hence separated from the balance 1. In

30 order to avoid the penetration of atmospheric air and,
above all, moisture, the connector 6 is continuously
flushed with inert gas via the capillary 7. Because of
the slight parallel displacement of the connector 6 of
only a few millimetres, the balance-side part of the

35 coupling 5 is also swept by inert gas. The first weighing
takes place in this state. |

The coupling 5 is closed using the cylinder 9. In
addition, the valve 22 is closed, in order to prevent



takes place in this state. ' The coupling 5 is closed using the
cylinder 9. In addition, the valve 22 is closed, in order to prevent
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air from escaPi¥g95%i=a®h#t capillary 7; lBe-gas path fromthe gas feed
6, 7, via the3éloaxpél-ecklhers eds far as the valve 3, is evacuated.
The valve 31is ogened and a second wei ghing, now with the gas feed
connect ed, isCOBtTodapiredrom esapdng-nyiro thee dapimllaant oh, the gas

appropriate pathafedittBE §h8 Ebegt s CoRpPOREAtRE H@dﬁfé Efée é‘%ro-
duced. After he desired anmpunt_ has been i ntroduced, th ve
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cont ai ner 23.anfiea captdridimeighiRE now with the gas feed connected, is

5 carried out. According to the formulation, the appropriate

amount of the first component of the test gas is intro-

duced. After the desired amount has been introduced, the

valve 3 is closed, the control air being intercepted in

the low-pressure container 23. The capillary 7, the

10 connector 6 and the line 4 are relieved of pressure and

evacuated. Weighing is then carried out in order to

monitor the amount introduced. If the filling weight has

not yet been reached, the first test gas component is led

in once more via the gas feed 6, 7, the valve 3 is opened

15 and the missing amount is introduced. The valve 3 is then

closed again, the gas path 4, 6, 7 is relieved of pressure

and evacuated, and a monitoring weighing is carried out.

If the predefined end weight has been reached, the gas

feed 6, 7 and the line 4 are flooded with inert gas as far

20 as the valve 3, and the coupling 5 is opened. The control

air is once more intercepted in the container 23. The

introduced amount of the first component can be determined

exactly from the following re-weighing. The difference

between the two weighings without the capillary 7 con-

25 nected differs from the difference between the weighings

with the capillary 7 connected on account of stresses in

the capillary 7. Only the first is suitable to verify the

mass of the component introduced. The control air is then

blown out again via the wvalve 22. Renewed weighing

30 supplies a lower result and thus confirms that the mass of
the control air cannot be neglected.

‘ The coupling 5 is closed and, following the
evacuation of the gas path 4, 6, 7, weighing is carried
out again. Introduction of the ‘second component is

35 carried out in a manner similar to the described process
for introducing the first component. The mass of the
second component introduced is obtained precisely from
the final re-weighing.



10, connector 6 and the line 4 are relieved of pressure and

evacuated. Weighing is then carried out in order to noni tor the anount
“introduced. If the filling weight has not yet been reached, the first
test gas conpBn¥itOSPs= [GE47 in once-ndée-via the gas feed 6, 7, the
valve 3 is opeacts.26 - Gehthdriid¢edi sSi ng amount is introduced. The valve 3 is
t hen cl osed again, the gas path 4, 6, 7 is relieved of pressure

and evacuated, and a nonitoring mm@ﬁ%&lﬁa@ﬂn ed out. If the
predefi ned end wei ght has been reached t he gas feed 6, 7 and the line

4 are flooded wth inert far as, the valve 3, and the coupling 5
i s opened. Thé-controF¥oc Ssaf‘%’? sgﬁwmjecl REEE c G5 PHIFUHE NP ner

23. The mehnsdu&edealmi@hlofgt%élﬂcﬁltlmmff NeAdc &K @@%ﬁ@tlséﬂh ﬁd t
exactly from n The eren et ween e two
meighi%gs W t Fggﬁe ca gﬁkgpg% gggg o5< a%ggfeanﬁggFﬁrs fromthe

di f ferenc® bet vveenat huewghgngng%n evacyatied: rgas agionitaine? ct@heonedaon
account of stresses ifjj1ancethg)capillary 7. Only the first is suitable to
verify the mass of the conpodnent introduced. The control air is then
bl own out agai n vi B-t FenpgFEéng2a gasdrRed vidi)ghiong gontraippblesvalvever

result and thus confingpy,tbaket he GBfGebted to the §29tEQhtRheralppt be

negl ect ed. by means of a controllable adjusting element (9)

10 that is connected to the balance (1),

c. automatically opening the controllable valve (3),

d. introducing the first test gas component, the
amount introduced being monitored automatically
by weighing the gas container (2) and, after .the

15 required amount has been reached, the control-

lable valve (3) being closed,

e. releasing the connection between the gas feed (7)
and the controllable valve (3) by means of the
adjusting element (9), and éutomatically separa-

20 ting the gas feed (7) from the balance (1),

f. re-weighing the gas container (2),
iepeating the steps b. to f. for each further
test gas component to be introduced into the gas
container (2).

25 2. Process according to Claim 1, the connection
between the gas feed (7) and the controllable valve (3)
being made or broken by an automatically actuated lifting
or pulling cylinder (9).

3. Process according to either of Claims 1 and 2,

30 the gas feed (7) being connected to the balance (1), or
separated from it, by a controllable lifting or pulling
cylinder (10) which is not connected to the balance (1).
4. Process according to one of Claims 1 to 3, the
energy to actuate the valve (3) and the adjusting element

35 (9) being supplied by at least one self-contained power
supply that is located on the balance (1).

5. Process according to one of Claims 1 to 4, the

R B T




The coupling 5 is closed and, follow ng the evacuation of the gas

path 4, 6, 7, weighing is carried out again. Introduction of the
second conponent is 35 carried out in a manner simlar to the described
process F 86/9%% Fo®R#Ci ng the first- ddnponent. The mass of the

second conporfendsigst r oerldeerf @®dbbt ai ned precisely from the final

r e- wei ghi ng. G 96/ 055 = Gb47 - 14- 06. 05. 96 -

Gellner/(ed)'valve (3) and the adjusting edgmemt (9 deing controlled
Process for g5aw meintroll @itgds) PWRUHAL 18MbY locatd®ans tde Ha1WRIQNI N,
the foll ow ng Ar ocess steps being |

6. Process according to one of Claims 1 to 5,

5 signals being transmitted from the control unit (8) to

the balance (1) without contact.

7. Process according to one of Claims 1 to 6,'the

gas feed (7) being flushed with an inert gas when it is

separated from the gas container (2). .

10 8. Apparatus for gravimetric test gas production by
means of re-weighing, having a balance (1) for weighing
a gas container (2) with and without contents, a gas feed
(7) for introducing the test gas components into the gas
container (2), a controllable valve (3) that is connected

15 to the gas container (2), and a connection which is
provided between the gas feed (7) and the controllable
valve (3) and can be released and made by a controllable
adjusting element (9) that is connected to the balance
(1) .

20 9. Apparatus according to Claim 8, having an adjus-
ting element (9) constructed as a lifting or pulling
cylinder for making and breaking the connection between
the gas feed (7) and the wvalve (3). _

10. Apparatus according to either of Claims 8 and 9,

25 having a controllable lifting or pulling cylinder (10),
which is not connected to the balance (1), for separating
the gas feed (7) from the balance (1). _
11. Apparatus according to one of Claims 8 to 10,
having a self-contained power supply arranged on the

30 balance (1).

12. Apparatus according to Claim 11, having an
electrical battery (11) arranged on the balance (1).

13. Apparatus according to Claim 11, having a com-
pressed-gas container (12) arranged on the balance (1).

35 14. Apparatus according to Claim 11, having a low-
pressure container (23) arranged on the balance (1).

15. Apparatus according to one of Claims 8 to 14,
having a control unit (8), which is not located on the

T



carried out automatically one after another: 5 a. weighing an

evacuated gas container (2) on a ' . bal ance (1), .
- connecting a gas feed (7) to a controll able val ve (3), that is
connected to $H&/82% <6t %i ner (2), - 16 - by nmeans of a controllable

adj usting el e?®®5-90) Ellner/(ed) that is connected to the bal ance (1),
C. autonaticall¥?openin the controll able valve (3

. ), d.
i ntroduci ng tARIPRret tost FOF c6RBSREALinghethe  valve (3)appmdt the

i ntroduced betogtfoDiabledadghotbhgcahiy (9). by wei ghing the gas
container (2) and, after the 15 requi red amount has been reached,
the control - | abl e val ve (3) being cl osed, e.

rel easi ng the connection between the gas feed (7) and the
control |l able valve (3) by neans of the adjusting elenent (9),
and automatically separa- 20 ting the gas feed (7) fromthe

bal ance (1), f. re-weighing the gas container (2), g.
repeating the steps b. to f. for each further test gas
conmponent to be introduced into the gas container (2). 25 2.

Process according to Claim1, the connection

* < L M s *



between the gas feed (7) and the Cdﬁtrol | abl'e val ve (3) bei ng made or

broken by an automatically actuated |ifti ng:. or pulling cylinder (9).

3. Process according to eithef of T ains°1 and 2, 30 the gas feed
(7) being co®neeftsd +EHAe bal ance (1), or separated fromit, by a
control | abl e 3bi 64 .i989- aFelphidt/i(BQ) cylinder (10) which is not connected
to the bal ance (1). 4. Process according to one of Cains 1 to 3,
t he energy to actuate the val veADBEXae& t he adjusting el ement 35 (9)
bei ng supplied by at Ieast one self cont ai ned power supply that is

| ocated on the bal anceg Process, accordin to one of C ains
1to 4, the Proce %910%139“%%‘49 for gravimegric test @ass gp -

Cel I ner/ (ed) production by means of re-weighing

The invention relates to a process and an
apparatus for gravimetric test gas production by means of
‘re-weighing. In order to achieve complete automation of
the test gas production, it is proposed to weigh an
evacuated gas container, provided with a controllable
valve, on a balance, to connect a gas feed to the valve
by means of a controllable adjusting element that is
connected to the balance, to open the controllable valve
automatically, to introduce the first test gas component,
the amount introduced being monitored automatically by
weighing and, after the required amount has been reached,
the controllable valve being closed, to release the
connection between the gas feed and the controllable
valve by means of the adjusting element, and to separate
the gas feed automatically from the balance, and to re-
weigh the gas container. These steps are repeated corres-
pondingly for each further test gas component to be
introduced into the gas container.
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valve {3) aRiP*Phie &/t ing el enent (9) belng control | ed by a control
uni't (8) which is not |ocated on the-bal ance. (1). 6. Process
~according to one of lains 1 to ‘Sheeb 1/§|gnals being transmtted fromthe
control unit (8) to t he bal ance (1) w thout contact. 7.

Process according to one of Clains .1 to 6, the gas feed (7) being
flushed with an inert gas when it is separated fromthe gas contai ner
(2). 10 8. &mmWsmhmwmmggwgg@jwmummw

means of re- melgﬁlng, havi ng a bal ance (1) for weighing a gasl

cont.ai ner (2) wiih and without contents, a gas feed (7) for

i ntroduci ng the {est gas conponents into t he gas cont ai ner (Zﬂ, a
control | able val ye (3) that is connected 15 to the gas container {(2), and
a connection whigh is provi ded between the gas feed (7) and the
controll abl e 4 valve (3) and can be rel eased and nade by a contaollable

adjusting elenent (9) that is connected to the bal ance (H. 2 9.
Appar atus accordi‘ng to Claim38, having an adjus- ting el enent (9)
constructed as allifting or pulling cylinder for making and bﬂeaking
t he connecti on bdtween

|

l

!

I I

- |

{ I

- I
1

e o l

-i l:;&
. |11
| I I
! s L e
. :
o 1 R L - 2
| SR,
IR = P
N T -
Bl g s
2 l <
. q .N
Lo! Feo L .
<
g




the gas feed (7), and the valve (3).
ei t her of CIa and 9, 2&Ei1oRYA

cyl i nder (JHQ'}'ER EWM :
separ at| ng NTERItJ :

MAmon 6 disickolbRrbm T L1 ng or

iy
]
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10. Appar at us acco g t
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su arra e balance (
toIOIO 1 q&” haV| ng an el 4ct
bal ance (1). 13. Appar at us

Infe@hdoadiaé (11) arranged on the
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(57) Abstract

The invention relates to a process and
device for gravimetric test gas production
by means of reweighing. In order fully
to automate test gas production it is pro-
posed to weigh an evacuated gas container
fited with a controllable valve on a bal-
ance, to connect a gas supply to the valve
via a controllable adjuster fitted to the bal-
ance, to open the controllable valve auto-
matically, to fill the first test gas compo-
nent. The quantity allowed in is automat-
ically checked by weighing, and after the
required quantity has been filled the con-
trollable valve is closed, the connection be-
tween the gas supply and the controllable
valve is released by means of the adjuster,
the gas supply is separated from the bal-
ance automatically and the gas container
reweighed. These steps are suitably re-
peated for each test gas component to be
fed into the gas container,

(54) Tide: PROCESS AND DEVICE FOR GRAVIMETRIC TEST GAS PRODUCTION BY MEANS OF REWEIGHING
(54) Bezeichnung: VERFAHREN UND VORRICHTUNG ZUR GRAVIMETRISCHEN PRUFGASHERSTELLUNG MITTELS
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_ 06.05.96 - Cellner/(ed) balance (1),
for controlling the valve (3)

and the controllable adjusting unit (9).

(57) Zusammenfassung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Vorrichtung zur gravimetrischen Pritfgasherstellung mittels Rilckwigung. Um cine
durchgiingige Automatisierung der Pritfgasherstellusig zu errcichen, wird vorgeschlagen, einén mit einem steucrbaren Ventil versehenen,
evakuierten Gasbehlter auf einer Waage zu wicgen, eine Gaszufihrung mittels eines mit der Waage verbundenen, stcuerbaren
Verstellelements mit dem Ventil zu verbinden, das stenerbare Ventil automatisch zu 8ffnen, die 1. Priffgaskomponente einzufiillen, wobei die
Einftlimenge automatisch durch Wigung kontrolliert wird, und nach Erreichen der erforderlichen Menge das steuerbare Ventil geschlossen
wird, die Verbindung zwischen der Gaszufilhrung und dem steuerbaren Ventil mittels des Verstellelementes zu lésen und-dic-Gaszufiihrung
automatisch von der Waage zu trennen und eine Rilckwiigung des Gasbehiiiters durchzufiibren. Filr jede weitere in den Gasbehalter
sinzufillende Priifgaskomponente werden diese Schritte sipngemiB wiederholt,
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