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Verfahren und Vorrichtung zum Dosieren kleiner Mengen eines tiefsiedenden, verfliissigten Gases.

@ Um ein stdrungsfreies Dosieren kleiner Mengen eines
tiefsiedenden, verfliissigten Gases in einfachster Art und
Weise zu ermdglichen, wird die Auslauféffnung (4) des
Behalters (3) durch eine Gasblase verschlossen.
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Kennwort: LN,-Absperrvorrichtung EM 1123
Erfinder: Blischkens Ordner: A

Nobis

Verfahren und Vorrichtung zum Dosieren kleiner Mengen eines
tiefsiedenden, verfliissigten Gases

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Dosieren kleiner
Mengen eines tiefsiedenden, verfliissigten Gases nach dem
Oberbegriff des Anspruchs 1 und eine Vorrichtung zur Durch-
filhrung des Verfahrens nach dem Oberbegriff des Anspruchs 6.

Beim Dosieren kleiner Mengen eines tiefsiedenden, ver-
fllissigten Gases, speziell mit einem LN, -Dosiergerdt,
muB ein gleichmiBiger, stdrungsfreier und jederzeit ab-
sperrbarer Durchsatz des fllissigen Gases, der bei Bedarf
auch taktweise geschaltet werden kann, erreicht werden.

Aus der DE-0S 27 32 318 ist eine Einrichtung -zum Dosieren
des fliissigen Stickstoffes bekannt, bei der eine um eine
vertikale Achse drehbare Scheibe unter der Auslaufdffnung
des Stickstoffes entlang bewegt wird. Je nach Form der
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Scheibe wird dabei die Auslaufdffnung mehr oder weniger
verschlossen. Mit einer solchen mechanischen Einrichtung
ist jedoch nur eine taktweise Dosierung des fliissigen
Stickstoffs mbglich.

Weiterhin ist aus der DE-0S 31 41 465 bekannt, die Dosierung
des tiefsiedenden, verfliissigten Gases durch ein die Aus-
laufdffnung bildendes Nadelventil zu regeln. Hierbei wird
der Ventilschaft des Nadelventils von einem Solencid nach
oben gezogen, so daB fllissiger Stickstoff aus dem BehXlter-
kbrper der Dosiervorrichtung austreten kann.

Dabei ist es allerdings n&tig, nach langen Stillstandszeiten
mit leerwerdendem Beh#lter und nachfolgender Neubeffillung
den angefrorenen Ventilsitz bzw. den nach dem Offnen nicht
mehr dicht schlieBenden Ventilsitz mittels einer Heizein-
richtung betriebsbereit zu machen. Auch filhren w&hrend des
Betriebes durch Luftfeuchtigkeit hervorgerufene Eis-
kristalle an dem Ventilsitz zu einem ungleichm#Bigen FluS8
des fliissigen Gases.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein stdrungsfreies

Dosieren kleiner Mengen eines tiefsiedenden, verflilissigten

Gases in einfachster Art und Weise zu ermbglichen.

Diese Aufgabe wird bei einem gattungsgem&Ben Verfahren durch.
die kennzeichnenden Merkmale des Anspruchs 1 und bei einer
gattungsgemsiBen Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens
durch die kennzeichnenden Merkmale des Anspruchs 6 gel&st.

Vorteilhafte Weiterbildungen der Erfindung sind in den Unter-
anspriichen angegeben.
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Die mit der Erfindung erzielten Vorteile bestehen insbe-
sondere darin, daB ein st8rungsfreies An- und Abstellen
eines aus einer Auslauf6ffnung austretenden tiefsiedenden,
verfliissigten Gasstrahles in einfachster Art und Weise
sichergestellt wird. Dabei kann vor der Befilillung des
Systems mit der Fliissigkeit insbesondere die Auslauf-
6ffnung und die Kammer, ggf. aber auch das Gesamtsystem
(Beh8lter, Leitung) mit trockenem Gas gespiilt werden.

Ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung
dargestellt und wird im folgenden n#her beschrieben..

Es zeigen:

Fig. 1 einen L&ngsschnitt durch eine Vorrichtung
zur Ausfiihrung des Verfahrens nach der Er-
findung;

Fig. 2 zwei Ausbildungen der Absperrvorrichtung
nach der Erfindung;

Fig. 3 zwei Ausbildungen der Absperrvorrichtung

bei einem rohrfdrmigen Behdlter.

Die in Fig. 1 dargestellte Vorrichtung besteht aus einem
Sintermetallkdrper 1, der sich am Ende der Leitung 2 be-
findet, die der Zufuhr des verfliissigten Gases dient. Der
Sintermetallkdrper 1 ist in einem Beh#lter 3 angeordnet,
welcher in einer Beh#lterwand 14,eine mit Abstand 21
innerhalb des Beh#lters 3 angeordnete Auslaufdffnung 4
fir verfllissigtes Gas und in seinem oberen Teil mehrere
Abzugsbffnungen 5 flir verdampftes Gas enthdlt. -

Die Auslauf6ffnung 4 ist in einem vorzugsweise zylindrischen
Kdrper 22 angeordnet, der an seinem Umfang 23 ein Gewinde 24
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aufweist. Mit dem AuBengewinde 24 ist der Kbrper 22 in
einem, mit einem Innengewinde 25 versehenen Rohrstutzen
26 eingeschraubt, dessen in den Behdlter 3 hineinragende
Linge 27 grbBer ist, als die Breite 28 des Kbrpers 22.

Der Rohrstutzen 26 ist mit der der Auslaufseite 29 der
Auslaufbdffnung 4 zugewandten Stirnseite 30 in einer seinem
AuBendurchmesser 31 entsprechenden 6ffnung der Beh#lter-
wand 14 angeordnet und mit der Beh#lterwand 14 verschweift.

Vor der Einlaufseite 32 der AuslaufSffnung 4 ist ein topf-
f6rmiger, pordser Sintermetallkdrper 13 auf einer mit dem
Rohrstutzen 26 fest verbundenen Scheibe 33 eingebaut, der
mit der den Boden bildenden Scheibe 33 eine von dem Be-
h3lter 3 abgetrennte KRammer 15 bildet. An die Kammer 15
ist eine Leitung 16 angeschlossen, welche mittels eines
Magnetventils 17 gesperrt wird. Der Behilter 3 ist seiner-
seits von einem mit einer Isolierung versehenen zweiten
Behdlter 6 umgeben. Zwischen den Beh8ltern 3 und 6 wird
ein Zwischenraum 8 gebildet. Der Behilter 6 und die Iso-
lierung 7 besitzen eine Gasaustrittsdffnung 9, die unter-
halb der Auslagdffnung 4 flir verfllissigtes Gas im Be-
h&lter 3 angeordnet ist.

Die Wirkungsweise der Vorrichtung nach der Erfindung ist
folgende: Das unter Druck stehende und mit Gas vermischte
verfllissigte Gas, z. B. Stickstoff, gelangt durch die
Leitung 2 in den Sintermetallkdrper 1. ,dessen Querschnitt
grdB8er als der der 2Zuleitung ist. Der Sintermetallkdrper 1
ist flir gasfdrmiges und verflilissigtes Gas durchlissig.
Der entspannte, nun unter atmosphdrischem Druck stehende
und bei -196° Celsius siedende fliissige Stickstoff 10
sammelt sich am Boden des Behdlters 3. Der ebenfalls
-196° Celsius kalte gasfdrmige Stickstoff tritt durch die
AbzugsSffnungen 5 in den Zwischenraum 8 zwischen den
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Behdltern 3 und 6 ein. Die GasstrOmung ist durch Pfeile 11
bezeichnet. Das kalte Gas strdmt nun langsam zu der groBen
Gasaustrittsdffnung 9 und kiihlt dabei die gesamte Vorrich-
tung so tief ab, das8 dem in dem Behdlter 3 befindlichen
fliissigen Stickstoff mSglichst wenig Wirme von auBen zu-
gefiihrt wird. Wegen der geringen Geschwindigkeit des gas-
fbrmigen Stickstoffs 11 wird der durch die Auslauf&ffnung 4
austretende Strahl flissigen Stickstoffs durch die Gas-
strdmung nicht gest&rt. Da die Auslaufdffnung 4 aus einem
auswechselbaren Kdrper 22 besteht, kann die St&rke des aus-
tretenden Fliissigkeitsstrahls je nach Bedarf pro Zeitein-
heit verdndert werden. AuBer vom Querschnitt der Auslauf-
6ffnung 4 wird die kontinuierlich austretende Menge an
fllissigem Stickstoff pro Zeiteinheit noch durch die Hohe
des Fliissigkeitsspiegels des fliissigen Stickstoffs 10 be-
stimmt. Der Fliissigkeitsspiegel wird deshalb mittels einer
in ihrer HShe verstellbaren MeSsonde 12 konstant gehalten,
die je nach Bedarf ein in der Leitung 2 angeordnetes, nicht
n8her dargestelltes Magnetventil 6ffnet oder schlieB8t. Der
durch die Auslaufdffnung 4 kontinuierlich austretende
dosierte Fliissigkeitsstrahl wird durch die kontinuierliche
Zufuhr eines VerschluBgases in die Kammer 15 sicher ge-
sperrt. Dabei wird durch die Anordnung des die Auslauf-
Offnung 4 beinhaltenden Korpers 22 mit Abstand 21 inner-
halb des Behdlters 3,die Auslaufdffnung 4 liber die gesamte
Breite 28 mit fllissigem Stickstoff 10 umsplilt, so daB eine
Kiihlung der Auslaufdffnung 4 wihrend der gesamten Zeit-
dauer der Sperrung des Fliissigkeitsstrahles stattfindet.
Zus¥tzlich wird durch das Aufsteigen des durch den fliissigen
Stickstoff 10 perlenden VerschluBgases in den Zwischenraum
8 auch wdhrend der Sperrung des Fliissigkeitsstrahles eine
Kihlung der Vorrichtung erzielt. Hierbei wird mit einem
Absperrdruck von insbesondere 0,1 bis 0,4 bar {iber dem Druck
des fliissigen Stickstoffes bei geringstem Gasverbrauch ein
ausreichender VerschluBdruck erreicht, der die Kammer 15
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von der Fllissigkeit befreit und die Auslaufdffnung 4 trok-
ken h%lt, ohne daBR es zu einer Vermischung des trockenen
VerschluBgases mit der Fllissigkeit kommt. Dabei wird der
geringe Absperrdruck durch die Anordnung des Sintermetall-
k8rpers 13 vor der Auslaufdffnung 4 erreicht, wobei einer-
seits der hydrostatische Druck des fliissigen Stickstoffes
10 auf die Kammer 15 verringert wird und andererseits zu-
sdtzliche Fremdpartikel, wie beispielsweise Metallspé&ne,
von der Auslaufdffnung 4 ferngehalten werden. Das, in die
Kammer 15 mit einem vorzugsweise kleinen Kammervolumen

von ca. 10 cm® mit diesem Druck geférderte VerschluBgas
entweicht einerseits durch die bei diesem Kammervolumen
einen Durchmesser von ca. 2 mm aufweisende Auslauf&ffnung 4
und andererseits durch die unregelmdéBig geformten Offnungen
34 des SintermetallkSrpers 13 .Bei einer Unterbrechung der
Gaszufuhr tber das in der Leitung 16 angeordnete Magnet-
ventil 17 tritt sofort wieder fllissiger Stickstoff an der
Auslaufdffnung 4 aus, ohne da8 eine meBbare Zeitdifferenz
zwischen der ﬁnterbrechung der Gaszufuhr und dem Austritt
des Flﬁssigkeifsstrahles feststellbar ist. Selbstverst#nd-
lich sind auch andere k&ltebestdndige Filter, wie beispiels-
weise Siebe, verwendbar. Dabeli miissen die Gesamtdffnungen
34 des Sintermetallk8rpers 13 gr6B8er sein, als die Auslauf-
6ffnung 4, um Verzdgerungen im Fliissigkeitsdurchsatz durch
die Auslaufdffnungen 4 zu vefmeiden.

Als besonders vorteilhaft hat sich die Verwendung der
eigenen tiefkalten siedenden Gase der Dosiervorrichtung
als Verschlu8- bzw. Trocknungsgase erwiesen. Selbstver-
stdndlich ist es auch mdglich, andere trockene VerschluB-
gase, deren Siedetemperatur unter der der fliissigen Gase liegt,
wie z. b. Heliumgas flir N,~fliissig bzw. N,-Gas fiir
Argon fliissig, zu verwenden.

Fig. 2 zeigt eine weitere Ausbildung der Absperrvorrichtung
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nach der Erfindung, wobei in Fig. 2a eine vertikale An-
ordnung der Kammer 15 und in Fig. 2b eine horizontale
Anordnung der Kammer 15 schematisch dargestellt ist. Die
Kammer 15 wird hierbei von einem vor der Beh#lterwand

14 ausgebildeten Vorraum 18 des Behdlters 3 gebildet,
dessen DurchlaBfffnung 20 fiir den fliissigen Stickstoff

mit einem plattenfdrmigen Sintermetallkérper 13 verschlos-
sen wird. In dem Vorraum 18 ist die durch das Verfahren nach
der Erfindung besonders einfach und billig herstellbare
Auslaufdffnung 4 angeordnet. In die Kammer 15 mﬁndet die
Leitung 16 zur Zufuhr des VerschluBgases, welche in hori-
zontaler oder vertikaler Lage (strichlinierte Darstellung)
an die Kammer 15 angeschlossen werden kann.

In Fig. 3a ist ein in horizontaler Lage angeordneter rohr-
férmiger Beh&lter 3 schematisch dargestellt, in dessen
stirnseitigerBeh&lterwand 14 die Auslauféffnung 4 ange-
ordnet ist. Die Kammer 15 des rohrfdrmigen Behdlters 3
wird durch den Einbau eines plattenfdrmigen Sintermetall-~
k&rpers 13 vor der Auslauféffnung 4 erzeugt. An die Kammer

15 ist die Leitung 16 zur Zufuhr des VerschluBgases ange-
schlossen.

Ist der rohrfdrmige Behdlter 3 zur Auslaufdffnung 4 unter
einem horizontal ansteigenden Winkel 19 von vorzugsweise
grdBer 15 Grad angeordnet, oder weist der nicht n#her dar-
gestellte Beh3lter 3 eine auf den Kopf gestellte, L-f&rmige
AuBenkontur auf, in deren oberem abgewinkelteﬁ Teil die
Auslaufdffnung 4 angeordnet ist, arbeitet die Absperrvor-
richtung ohne einen Sintermetallk®rper 13. Die Xammer 15 wird
hierbei durch die innerhalb des rohrf&rmigen Beh#lters 3 er-
haltene Gasblase gebildet. ' .-

Gr/Ha
EM 1123
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Ansprliche

1.

Verfahren zum Dosieren kleiner Mengen eines tief-
siedenden, verfllissigten Gases, welches aus einer
Auslaufdffnung eines kZlteisolierten Behdlters fliest,
dadurch gekennzeichnet,

daB die Auslaufdffnung (4) des Behdlters (3) durch
eine Gasblase verschlossen wird.

Verfahren nach Anspruch 1,

dadurch gekennzeichnet,

daB die Gasblase mit einem Absperrdruck von 0,1 bis 5 bar
iber dem Druck des verfliissigten Gases aufrechtgehalten
wird.

Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet,
daB8 die Gasblase mit einem Absperrdruck von 0,1 bis 0,4 bar

fiber dem Druck des verfliissigten Gases aufrechtgehalten
wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,

dadurch gekennzeichnet,

daB der Beh&lter (3) zur Auslauféffnung (4) unter einem
horizontal ansteigenden Winkel (19) angeordnet wird.

Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 4,

dadurch gekennzeichnet,

daB der Behdlter (3) zur Auslaufdffnung (4) unter
einem horizontal ansteigenden Winkel von gr&Ber 15 Grad
angeordnet wird.

Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach An-
spruch 1 mit einem Behilter, welcher eine Auslaufdffnung
flir verflissigtes Gas und einer dieser zugeordneten
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Absperrvorrichtung enth¥lt, wobei die Absperrvorrichtung
in einer separaten Kammer angeordnet ist, die Offnungen'
fiir den Zulauf des verfliissigten Gases aufweist,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Kammer (15) die Absperrvorrichtung ist und an die
Kammer (15) eine Leitung (16) zur Zufuhr eines VerschluB-
gases angeschlossen ist.

Vorrichtung nach Anspruch 6

dadurch gekennzeichnet,

daB die Kammer (15) und der die Auslauféffnung (4) bein-
haltende K&rper (22) mit Abstand (21) innerhalb des Be-
hdlters (3) angeordnet und von dem verfliissigten Gas um-
geben sind.

Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7,

dadurch gekennzeichnet,

daB mindestens eine O0ffnung (20) der Kammer (15) als
porbser Kbrper (13) ausgebildet ist.

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 8,
dadurch gekennzeichnet,

daB die Gesamtdffnungen (34) des pordsen Kdrpers (13)
grbB8er sind als die Auslaufdffnung (4). . '

Vorrichtung nach einem der Anspriiche 6 bis 9,
dadurch gekennzeichnet,

daB der pordse Kdrper (13) ein topffdrmiger Sinterkdrper
ist.

. Gr/Ha
EM 1123
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