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(54)  Messgasbehälter  

(57)  Ein  Druckgasbehälter  mit  mindestens  einer 
Öffnung  neben  der  üblichen  Öffnung  für  das  Gasent- 
nahmeventil  (Flaschenventil)  wird  parallel  zu  anderen 
Druckgasbehältern,  die  mit  Gas  befüllt  werden,  ange- 
schlossen.  Der  modifizierte  Druckgasbehälter  dient  zu 
Meßzwecken,  insbesondere  einer  verläßlichen  und  prä- 
zisen  Druckmessung,  bei  der  Befüllung  von  Druckgas- 
behältern  mit  Gasen. 
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Beschreibung 

[0001]  Die  Erfindung  betrifft  einen  Druckgasbehälter 
mit  einer  oder  mehreren  Öffnungen  zum  Anschluß  von 
Meßfühlern. 
[0002]  Gasgemische  werden  am  häufigsten  mittels 
des  manometrischen  Verfahrens  hergestellt.  Diese  Ver- 
fahren  wird  in  dem  Sonderdruck  23/94  aus  Berichte  aus 
Technik  und  Wissenschaft  69/1993  "Prüfgase  -  Präzisi- 
onsgemische  zum  Kalibrieren  von  Meßgeräten"  von  Dr. 
K.  Wilde  und  K.  Studtrucker,  Firma  Linde  -  Technische 
Gase,  beschrieben. 
[0003]  Das  manometrische  Verfahren  beruht  auf  der 
Messung  der  Druckänderung  nach  Zugabe  der  einzel- 
nen  Gaskomponenten.  Um  die  gewünschte 
Zusammensetzung  der  Gasmischung  zu  erreichen, 
werden  die  Gaskomponenten  nacheinander  bis  zu 
einem  definierten  Druck  in  die  Druckgasflasche  gefüllt, 
wobei  die  Druckerhöhung  bei  einem  Füllschritt  wenig- 
stens  mehrere  bar  beträgt.  Gasgemische  mit  einer 
Komponente  im  Spurenbereich  werden  mittels  Mutter- 
gemischen  hergestellt,  welche  in  der  Druckgasflasche 
im  Überdruck  vorgelegt  und  mit  der  Hauptkomponente 
bis  zum  Endruck  aufgefüllt  werden.  Die  Druckmessung 
erfolgte  bisher  vor  der  Druckgasflasche  im  Gasleitungs- 
weg.  Aufgrund  von  Druckabfällen  bei  Verengungen  im 
Gasleitungsweg,  insbesondere  am  Gasflaschenventil, 
kann  der  gemessene  Druck  von  dem  Druck  in  der  Gas- 
flasche  erheblich  abweichen  (bei  Anlegen  von  einem 
Überdruck  oder  einem  Unterdruck).  Eine  präzise  Druck- 
messung  während  der  Gasabfüllung  ist  daher  nicht  mit 
der  gewünschten  Zuverlässigkeit  möglich. 
[0004]  Der  Erfindung  liegt  die  Aufgabe  zugrunde,  Vor- 
aussetzungen  für  eine  genaue  Druckmessung  beim 
Abfüllen  von  Gasen  in  Druckgasbehälter  und  bei  der 
Herstellung  von  Gasgemischen  in  Druckgasbehältern 
zu  schaffen. 
[0005]  Gelöst  wurde  die  Aufgabe  durch  einen  Druck- 
gasbehälter  mit  den  Merkmalen  von  Anspruch  1  . 
[0006]  Der  Druckgasbehälter  ist  vorzugsweise  eine 
Druckgasflasche,  z.  B.  eine  handelsübliche  Druckgas- 
flasche  mit  50,  40,  20,  10,  5,  2,  1  oder  0,5  Liter  Fla- 
schenvolumen,  die  mit  einer  oder  mehreren  Öffnungen 
neben  der  Öffnung  für  das  Flaschenventil  versehen  ist. 
Die  Öffnungen  dienen  zur  Aufnahme  von  z.  B.  Ventilen, 
Temperaturfühlern  Adaptern,  Druckaufnehmern  oder 
Manometern. 
[0007]  Erfindungsgemäße  Druckgasbehälter,  ins- 
besondere  Druckgasflaschen  und  Druckdosen,  werden 
im  folgenden  als  Meßbehälter  bezeichnet. 
[0008]  Druckgasflaschen  werden  gewöhnlich  aus 
Sicherheitsgründen  nicht  mit  zusätzlichen  Öffnungen 
(z.  B.  Bohrungen)  versehen.  Die  Modifizierung  von 
Druckgasbehältern  gemäß  der  Erfindung  unter  Beach- 
tung  von  Sicherheitsvorkehrungen  bzw.  Sicherheit- 
sanforderungen  ist  zu  Meßzwecken  vertretbar. 
Beispielsweise  ist  der  Einsatz  von  modifizierten  Druck- 
gasflaschen  im  Niederdruckbereich,  d.  h.  bis  zu  1  bar, 

oder  im  Druckbereich  von  1  bis  6  bar  ohne  größere 
Gefahr  möglich.  Auch  im  Hochdruckbereich,  z.  B.  10  bis 
350  bar,  ist  der  Einsatz  von  modifizierten  Druckgasfla- 
schen  unter  entsprechenden  Sicherheitsvorkehrungen 

5  möglich. 
[0009]  Der  Meßbehälter  wird  in  der  Anwendung  (z.  B. 
zur  Druckmessung)  vorteilhaft  parallel  zu  anderen 
Druckgasbehältern  angeschlossen.  Besonders  vorteil- 
haft  ist,  wenn  der  Meßbehälter  aus  einem  Druckgasbe- 

10  hälter  hergestellt  wird,  der  den  paralell 
angeschlossenen  Druckgasbehältern  entspricht.  Bei 
Gleichartigkeit  der  Behälter  herrschen  dann  in  dem 
Meßbehälter  die  gleichen  Bedingungen  wie  in  den 
Druckgasbehältern  der  Gasabfüllung.  Der  Meßbehälter 

15  ist  problemlos  in  einen  Abfüllstand  integrierbar. 
[0010]  Der  Meßbehälter  eignet  sich  beispielsweise 
zur  Messung  von  Druck  und/oder  Temperatur.  Durch 
mehrere  Öffnungen  mit  Anschlüssen  für  Temperatur- 
fühler,  die  in  die  Druckgasflasche  hineinreichen  und  z. 

20  B.  entlang  der  Längsachse  angeordnet  sind,  kann  z.  B. 
ein  Temperaturgradient,  der  bei  der  Gasabfüllung  ent- 
stehen  kann,  ermittelt  werden.  Temperaturmeßfühler  (z. 
B.  Thermoelemente)  dienen  z.  B.  zur  Erfassung  von 
Temperaturprofilen  an  oder  in  der  Flasche.  Insbeson- 

25  dere  kann  die  Gastemperatur  direkt  gemessen  werden. 
[001  1  ]  Öffnungen  können  auch  zur  Gastentnahme  für 
Analysezwecke  eingesetzt  werden,  z.  B.  in  Verbindung 
mit  Hochdruckdosierventilen  oder  Absperrventilen. 
Anhand  mehrerer  Öffnungen,  z.  B.  entlang  der  Längs- 

30  achse  des  Druckgasbehälters,  kann  die  örtliche  Gaszu- 
sammensetzung  bestimmt  werden,  insbesondere  zur 
Prüfung  der  Homogenität  von  Gasgemischen  oder  zur 
Ermittlung  von  Gasschichtungen  bei  der  Gasgemisch- 
herstellung.  Die  Gaszusammenensetzung  kann  anhand 

35  von  entnommenen  Gasproben  oder  online  ermittelt 
werden.  Analyseverfahren  sind  z.  B.  Massenspektrome- 
trie  oder  Infrarotspektroskopie,  insbesondere  FT-IR- 
Spektroskopie. 
[001  2]  Die  Öffnungen  können  auch  zur  Aufnahme  von 

40  Sonden  zur  Untersuchung  der  Innenoberfläche  von 
Druckgasbehältern  dienen  (z.  B.  Endoskop;  spektro- 
skopische  Oberflächenuntersuchungen;  Gasanalysen 
mittels  Massenspektrometrie).  Beispielsweise  können 
Adsorptions-  und  Desorptionsvorgänge  zur  Qualitäts- 

45  kontrolle  erfaßt  werden  (z.  B.  Änderung  der  Gaszusam- 
mensetsung  anhand  Massenspektrometrie). 
[001  3]  Bevorzugt  sind  die  Öffnungen  in  der  Druckgas- 
behälterwand  mit  einem  Gewinde  versehen,  z.  B.  koni- 
sche  Gewinde  wie  NPT  1/16  Zoll  bis  NPT  1/4  Zoll.  1/16 

so  und  V4  Zoll-Gewinde  können  z.  B.  bei  mindestens  5  mm 
Wanddicke  angebracht  werden.  Gewindeöffnungen 
sind  für  den  Einsatz  im  Hochdruckbereich  besonders 
geeignet.  Gelötete  oder  geschweißte  Anschlüsse  wer- 
den  im  allgemeinen  im  Niederdruckbereich  (z.  B.  bei 

55  dünnwandigen  Behältern  wie  Druckdosen)  eingesetzt. 
[0014]  Der  Meßbehälter  ist  besonders  vorteilhaft  ein- 
setzbar  für  eine  präzise  Druckmessung  bei  manometri- 
schen  Verfahren  zur  Herstellung  von  Gasgemischen. 
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Insbesondere  bei  Gasdosierverfahren  mit  Partialdruck- 
messung,  z.  B.  für  Drücke  unterhalb  von  1000  mbar, 
sorgt  der  Meßbehälter  mit  Druckmeßeinrichtung  für 
exakte  und  übertragbare  Meßwerte  für  die  Druckgasbe- 
hälter  bei  der  Gasabfüllung.  Beispielsweise  muß  bei  der 
direkten  Herstellung  von  Prüfgasgemischen  mit  einer 
Nebenkomponente  im  Spurenbereich  muß  der  Partial- 
druckder  Nebenkomponente  in  den  Druckgasbehältern 
präzise  bestimmt  werden. 
[0015]  Üblicherweise  sind  die  Vakuummeßröhren  an 
den  Abfüllständen  relativ  nahe  im  Ansaugbereich  der 
Vakuumpumpen  angeordnet.  (Überdruckmeßgeräte 
befinden  sich  in  der  Regel  im  Abfüllrohrleitungssystem). 
Hierbei  wird  der  Druck  in  der  Druckgasflasche  nicht 
ausreichend  genau  gemessen.  Dieses  Problem  wird  mit 
dem  parallel  zu  den  Füll-Druckgasflaschen  angeschlos- 
senen  Meßbehälter  („Dummy-Flasche")  gelöst,  der 
bevorzugt  mit  einer  oder  mehreren  gasartunabhängi- 
gen  Absolutdruckmeßröhren  ausgerüstet  ist  und  damit 
den  realen  Druck  in  jeder  Druckgasflasche  wiedergibt. 
Zum  Schutz  der  Vakuumeßröhren  bei  der  Herstellung 
von  Hochdruckgasgemischen  kann  entweder  der  Meß- 
behälter  von  der  Abfüll-Gasleitung  abgesperrt  werden 
oder  es  kann  ein  Absperrventil  zwischen  Meßbehälter 
und  Meßgerät  angebracht  werden,  das  geschlossen 
wird,  sobald  der  zulässige  Meßdruckbereich  überschrit- 
ten  wird.  Es  kann  von  Vorteil  sein,  mehrere  Meßbehäl- 
ter  einzusetzen,  z.  B.  ein  Meßbehälter  zur  Messung  im 
Niederdruckbereich  und  ein  Meßbehälter  im  Mittel-  und 
Hochdruckbereich. 
[0016]  Die  überlicherweise  eingesetzten  Vakuum- 
meßröhren,  z.  B.  Thermovac,  Pirani-  oder  Penning- 
Meßröhren  besitzen  aufgrund  des  Meßprinzips  eine 
stark  gasartabhängige  Druckmessung.  Hinzu  kommt, 
daß  die  Druckanzeige  bei  diesen  Meßgeräten  nicht 
linear  ist.  In  Verbindung  mit  dem  Meßbehälter  werden 
Meßsysteme  bevorzugt,  die  eine  gasartunabhängige, 
absolute  Druckmessung  erlauben. 
[0017]  Eine  gasartunabhängige,  absolute  Druckmes- 
sung  kann  beispielsweise  mit  Druckmeßgeräten  wie 
Kapazitätsmanometern  (z.  B.  Gerät  mit  der  Bezeich- 
nung  600  Barocel®  der  Firma  Edwards,  USA;  Meßbe- 
reiche:  0-10,  0-100,  0-1000  mbar)  erfolgen.  Bei  diesen 
Kapazitätsmanometern  lenkt  der  Eingangsdruck  eine 
dünne,  radial  im  Gehäuse  eingeschweißte  Membrane 
gegenüber  einer  festen  Elektrode  aus,  dabei  bilden 
beide  Elektroden  einen  Kondensator.  Dies  führt  zu  einer 
Kapazitätsänderung,  die  nach  elektronischer  Signalver- 
arbeitung  über  die  Steuer-  und  Anzeigeelektronik  direkt 
proportional  zum  Druck  ist.  Als  Ausgangssignal  wird 
eine  lineare  Gleichspannung  geliefert.  Die  Bezugselek- 
trode  befindet  sich  in  einem  Referenz-Ultra-Hochvaku- 
umraum,  der  durch  chemische  Getter  langzeitstabil  ist. 
[0018]  Gasartunabhängige  Meßröhren  zur  kapazitive 
Messung  sind  für  Drücke  von  beispielsweise  0,0001 
mbar  bis  1000  mbar  erhältlich. 
[0019]  Der  Meßbehälter  enthält  vorteilhaft  einen 
Anschluß  eine  externe  Evakuiermöglichkeit  zum 

schnelleren  Kalibrieren  von  Vakuum-Meßröhren:  Der 
Anschluß  wird  beispielsweise  seitlich  an  Wand  einer 
Druckgasflasche  angebracht. 
[0020]  Der  Einsatz  der  Meßbehälter  ist  vorteilhaft  bei 

5  allen  manometrischen  Verfahren  zur  Herstellung  von 
Gasgemischen,  insbesondere  bei  der  Druckmessung 
bei  Verfahren  zur  Herstellung  von  Gasgemischen  in 
Druckgasbehältern,  wo  in  mindestens  einem  Schritt 
zunächst  ein  Druck  eines  Gases  grob  vorgegeben  wird 

10  (Grobdruck)  und  dann  ein  kleinerer  präziser  Druck 
(Feindruck)  in  dem  Druckgasbehälter  mit  Hilfe  eines 
Vakuums  eingestellt  wird. 
[0021]  Der  Feindruck  liegt  beispielsweise  im  Bereich 
von  0,0001  bis  1000  mbar  bei  15  °C. 

15  [0022]  Der  Einsatz  des  Meßbehälters  ist  besonders 
von  Vorteil  bei  der  Herstellung  eines  Gasgemisches  mit 
einer  Hauptkomponente  und  einer  Nebenkomponente, 
die  in  kleiner  Konzentration,  z.  B.  im  Spurenbereich, 
vorliegt. 

20  [0023]  Bei  der  Herstellung  binärer  Gasgemische 
erfolgt  die  Befüllung  und  Dosierung  vorteilhaft  zuerst 
mit  der  Gaskomponente,  die  in  dem  herzustellenden 
Gasgemisch  in  der  geringsten  Konzentration  vorliegt 
(Nebenkomponente),  da  der  erste  Dosierschritt  in  dem 

25  Verfahren  mit  der  größten  Genauigkeit  ausgeführt  wer- 
den  kann. 
[0024]  Der  gespülte,  konditionierte  und  evakuierte 
Druckgasbehälter  wird  mit  der  ersten  Gaskomponente 
befüllt.  Hier  zeigt  sich  der  Vorteil  der  Verwendung  der 

30  ersten  Gaskomponente  als  Gas  für  das  Spülen  und  die 
Konditionierung  des  Druckgasbehälters:  der  Druckgas- 
behälter  braucht  zur  ersten  Dosierung  nicht  evakuiert 
zu  werden.  Sollte  sich  das  Spülen  mit  der  ersten  Gas- 
komponente  aus  wirtschaftlichen  Gründen  verbieten,  so 

35  wäre  es  von  Vorteil,  wenn  wenigstens  der  Spülschritt 
des  letzten  Spülvorganges  mit  der  ersten  Gaskompo- 
nente  erfolgt.  Die  Befüllung  mit  der  ersten  Gaskompo- 
nente  erfolgt  zunächst  bis  zu  einem  Grobdruck,  der 
größer  ist  als  der  eigentliche  Dosierdruck,  durch  den  die 

40  Menge  der  Gaskomponente  bestimmt  wird.  Der  Grob- 
druck  liegt  im  allgemeinen  bei  einem  Druck  im  Bereich 
von  0,1  bis  10  bar,  bevorzugt  im  Bereich  von  0,1  bis  5 
bar  und  besonders  bevorzugt  im  Bereich  von  0,8  bis  1  ,5 
bar,  je  nach  einzustellendem  Feindruck.  Der  Feindruck 

45  und  der  Grobdruck  sollten  so  weit  auseinanderliegen, 
daß  eine  Dosierung  mittels  Vakuum  gut  durchgeführt 
werden  kann.  Das  ist  beispielsweise  gegeben,  wenn 
der  Feindruck  etwa  10  Prozent  unter  dem  Wert  des 
Grobdruckes  liegt.  Besonders  wenn  der  Feindruck  unter 

so  100  millibar,  insbesondere  unter  10  millibar,  liegt,  erfolgt 
die  Änderung  des  Druckes  bei  Anlegen  des  Vakuums 
langsam,  so  daß  der  gewünschte  Wert  des  Feindruckes 
sehr  genau  eingestellt  werden  kann.  Bei  Feindrücken 
über  10  millibar  kann  die  Einstellung  des  Feindruckes 

55  durch  eine  Drosselung  (Ventil)  in  der  Vakuumleitung 
erleichtert  werden.  Die  Dosierung  von  weiteren  Gas- 
komponenten  erfolgt  additiv  wie  bei  üblichen  manome- 
trischen  Verfahren  durch  Befüllung  bis  zu  einem 

3 



5 EP  0  908  665  A2 6 

vorgegebenen  Dosierdruck.  Die  Befüllung  mit  der  antei- 
lig  größten  Gaskomponente  (Hauptkomponente)  wird 
vorteilhaft  als  letzter  Schritt  durchgeführt,  dabei  wird 
diese  Gaskomponente  bis  zu  dem  letzten  Dosierdruck, 
das  ist  der  Fülldruck  des  Druckbehälters  mit  dem  ferti- 
gen  Gasgemisch,  aufgefüllt. 
[0025]  Bei  herzustellenden  Gasgemischen  mit  mehre- 
ren  Nebenkomponenten  mit  kleinen  Partialdrücken 
erlaubt  der  Meßbehälter  aufgrund  der  präzisen  Druck- 
messung  auch  eine  direkte  Gasdosierung  (additive 
Gasdosierung)  im  Vakuum  (d.  h.  bei  einem  Druck  unter 
einem  bar). 
[0026]  Mit  der  Gasdosierung  mittels  Vakuum  oder 
additiven  Gasdosierung  im  Vakuum  und  einer  präzisen 
Druckbestimmung  mittels  des  Meßbehälters  ist  es  nun- 
mehr  möglich,  kostengünstig  und  unter  geringem,  zeit- 
lich  akzeptablem  Aufwand  Gasgemische,  insbesondere 
mit  einer  oder  mehreren  Nebenkomponenten  im  Kon- 
zentrationsbereich  zwischen  10  ppb  und  5000  ppm,  ins- 
besondere  im  Bereich  zwischen  10  ppb  und  100  ppm, 
sehr  exakt  zudosieren. 
[0027]  Konditionierung  und  Befüllung  der  Druckgas- 
behälter  mit  den  Gaskomponenten  können  gleichzeitig 
mit  mehreren  Druckgasbehältern  (z.  B.  1  bis  100  Druck- 
gasbehälter)  am  Abfüllstand  erfolgen.  Auf  die  Bevorra- 
tung  von  Muttergemischen  sowie  auf  aufwendige 
gravimetrische  Dosierungen  kann  verzichtet  werden,  so 
daß  Gasgemische  mit  Gaskomponenten  geringer  Kon- 
zentration  direkt  hergestellt  werden  können. 
[0028]  Es  wird  die  Herstellung  eines  binären  Gasge- 
misches  (Gasgemisch  aus  Haupt-  und  Nebenkompo- 
nente)  im  folgenden  als  Beispiel  beschrieben. 
[0029]  Eine  Druckgasflasche,  die  thermisch  konditio- 
niert  und  mit  einem  Druck  bis  zu  3  bar  mit  einem  Kon- 
servierungsgas  (z.  B.  Stickstoffgas)  befüllt  wurde,  wird 
durch  Ablassen  von  Gas  auf  einen  Innendruck  von  etwa 
Atmosphärendruck  gebracht.  Anschließend  wird  die 
Druckgasflasche  mit  einer  Vakuumpumpe  (z.  B.  ölfreie 
Membranpumpe)  auf  einen  Druck  von  etwa  10  millibar 
evakuiert.  Das  entspricht  einer  Drucksenkung  um  ca.  2 
Zehnerpotenzen.  Die  evakuierte  Druckgasflasche  wird 
mit  dem  Gas  der  einzuspeisenden  Nebenkomponente 
bis  auf  einen  Druck  im  Bereich  von  800  bis  etwa  1000 
millibar  geflutet.  Zum  Spülen  der  Druckgasflasche  mit 
der  Nebenkomponente  wird  das  Evakuieren  und  Fluten 
mit  dem  Gas  der  Nebenkomponente  zweimal,  dreimal 
oder  mehrmals  durchgeführt,  je  nach  der  Anforderung 
an  die  Reinheit  und  je  nach  Zusammensetzung  des 
Gasgemisches.  Das  Spülen  wie  auch  die  nachfolgen- 
den  Schritte  erfolgen  bevorzugt  bei  Raumtemperatur 
(20  bis  25°  C).  Die  Druckgasflasche  ist  nun  mit  dem 
Gas  der  Nebenkomponente  etwa  bei  Atmosphären- 
druck  gefüllt  und  die  innere  Oberfläche  mit  dem  Gas  der 
Nebenkomponente  in  ein  Gleichgewicht  gebracht.  Die 
Druckgasflasche  ist  damit  konditioniert.  Die  eigentliche 
Dosierung  der  Nebenkomponente  erfolgt  durch  Evaku- 
ieren  (Entnahme  von  Gas)  auf  den  gewünschten  Feind- 
ruck,  der  dem  Partialdruck  der  Nebenkomponente  in 

dem  fertigen,  komprimierten  Gasgemisch  entspricht. 
Der  notwendige  Druck  kann  theoretisch  (z.  B.  anhand 
einer  Gasgleichung  wie  ideales  Gasgesetz  oder 
anhand  eines  Berechnungsmodells)  oder  empirisch  (z. 

5  B.  anhand  von  Gasanalysen)  ermittelt  werden.  Ist  der 
Feindruck  der  Nebenkomponente  eingestellt,  so  ist  die 
Dosierung  der  Nebenkomponente  abgeschlossen.  Auf 
diese  Weise  können  Nebenkomponenten  z.  B.  zwi- 
schen  10"4  und  1000  millibar  sehr  exakt  vorgelegt  wer- 

10  den.  Die  Hauptkomponente  des  Gasgemisches  wird 
nun  auf  den  Enddruck  (Fülldruck)  in  der  Druckgasfla- 
sche,  beispielsweise  200  bar,  aufgedrückt.  Dies  kann 
mittels  eines  Kompressors  oder  durch  Anschluß  eines 
Vorratsbehälters  einer  Gasversorgung  (Gas  der  Haupt- 

15  komponente)  mit  höherem  Druck  (z.  B.  350  bar)  erfol- 
gen.  Das  Auffüllen  mit  der  Hauptkomponente  kann  auch 
gravimetrisch  kontrolliert  werden. 
[0030]  Beispiel  für  ein  binäres  Gasgemisch: 

20  1.)  Nebenkomponente:  Sauerstoff,  Feindruck:  10 
mbar 
2.  )  Hauptkomponente:  Stickstoff,  Dosierdruck= 
Fülldruck:  200  bar 
3.  )  Ergebnis:  Gasgemisch  von  0,005  vol.-%  (50 

25  ppm)  Sauerstoff  in  Stickstoff. 

[0031  ]  Die  Figur  zeigt  schematisch  einen  Meßbehälter 
1  mit  Beispielen  von  Meßeinrichtungen  2  (2a,  2b,  2c 
und  2d:  Temperaturfühler)  und  3  (3a,  3b:  Gasleitung  mit 

30  Absperrventil  und  Druckmeßgerät,  z.  B.  Manometer), 
Gasentnahmeeinrichtung  4  und  Anschlußstutzen  7.  Der 
Meßbehälter  ist  parallel  zu  einem  zweiten  Druckgasbe- 
hälter  5  (oder  weiteren  Druckgasbehältern)  angeordnet. 
Die  Temperaturfühler  2a  bis  2d  sind  zum  Beispiel  in 

35  einer  Reihe  angeordnet  für  die  Messung  des  Tempera- 
turprofils  entlang  der  Meßpunkte.  Die  Temperaturmeß- 
punkte  können  z.  B.  in  Längsrichtung  (hier  vertikal) 
einer  Druckgasflasche  oder  kreisförmig  (hier  horizontal) 
angeordnet  sein.  Die  Druckmeßeinrichtungen  3a  und 

40  3b  sind  vorteilhaft  mit  einem  Absperrventil  versehen. 
Als  Druckmeßgeräte  können  beispielsweise  ein  Kapazi- 
tätsmanometer  für  die  Vakuummessung  und  ein  Mano- 
meter  für  höhere  Druckbereiche  angeschlossen  sein. 
Die  Gasentnahmestelle  4  dient  zur  Entnahme  von  Gas- 

45  proben  zur  Analyse  oder  zum  on-line  Anschluß  von 
Analysegeräten  (z.  B.  Massenspektrometer  oder  IR- 
Spektrometer).  Der  Anschlußstutzen  7  dient  vorzugs- 
weise  zur  separaten  Evakuierung  des  Meßbehälters  zur 
Kalibrierung  von  Vakuummeßgeräten.  Meßbehälter  1 

so  und  Druckgasbehälter  5  sind  über  eine  Leitung  mit  einer 
Vakuumpumpe  6  (Pfeile  zeigen  die  Richtung  des  Gas- 
flusses  bei  Anlegen  von  Vakuum)  und/oder  einer  Gas- 
quelle  6  (z.  B.  Kompressor  mit  Vorratsgasbehältern). 
[0032]  Ein  weiterer  Gegenstand  der  Erfindung  ist  ein 

55  Verfahren  zur  Befüllung  von  Druckgasbehältern  mit  Gas 
oder  der  Herstellung  von  Gasgemischen  in  Druckgas- 
behältern,  wobei  eine  physikalische  oder  chemische 
Untersuchung  mittels  eines  Meßbehälters  erfolgt. 

4 
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[0033]  Physikalische  Untersuchungen  sind  z.  B. 
Druck-  oder  Temperaturmessung.  Chemische  Untersu- 
chungen  sind  z.  B.  Analysen  zur  Ermittlung  der  Gaszu- 
sammensetzung,  die  physikalische  Methoden 
beinhalten  können.  Als  chemische  Untersuchungen  5 
werden  auch  Analysen  mittels  Infrarotspektroskopie 
oder  Massenspektrometrie  angesehen. 

Patentansprüche 

1  .  Druckgasbehälter  mit  mehr  als  einer  Öffnung. 
10 

2.  Druckgasbehälter  nach  Anspruch  1,  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  der  Druckgasbehälter  eine 
Druckgasflasche  oder  eine  Druckdose  ist.  1s 

3.  Druckgasbehälter  nach  Anspruch  1  oder  2, 
dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Öffnung  ein 
Gewinde  aufweist. 

20 
4.  Druckgasbehälter  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis 

3,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Öffnung  zum 
Anschluß  von  einem  Sensor,  Meßgerät  oder  Analy- 
segerät  oder  zur  Entnahme  von  Proben  oder  zur 
Aufnahme  einer  Sonde  dient.  25 

scher  oder  chemischer  Untersuchungen  bei  der 
Befüllung  von  Druckgasbehältern  mit  Gas  oder  Ver- 
fahren  zur  Herstellung  von  Gasgemischen  in 
Druckgasbehältern. 

11.  Verwendung  gemäß  Anspruch  10,  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  die  physikalische  Untersu- 
chung  eine  Druck-  oder  Temperaturmessung  dar- 
stellt  und  die  chemische  Untersuchung 
Informationen  zur  Gaszusammensetzung  liefert. 

12.  Verwendung  gemäß  Anspruch  10  oder  1  1  ,  dadurch 
gekennzeichnet,  daß  bei  Verfahren  zur  Herstellung 
von  Gasgemischen  in  Druckgasbehältern  als  physi- 
kalische  Untersuchung  eine  Druckmessung  erfolgt 
und  in  mindestens  einem  Schritt  zunächst  ein 
Druck  eines  Gases  grob  vorgegeben  und  dann  ein 
kleinerer  Druck  in  den  Druckgasbehältern  mit  Hilfe 
eines  Vakuums  präzise  eingestellt  wird. 

5.  Druckgasbehälter  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis 
4,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Öffnung  zum 
Anschluß  eines  oder  mehrerer  Thermoelemente, 
ein  oder  mehrerer  Vakuummeßgeräte  oder  ein  oder  30 
mehrerer  Druckmeßgeräte  dient. 

6.  Druckgasbehälter  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis 
5,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Öffnung  zur 
Befestigung  oder  Positionierung  von  einem  oder  35 
mehrerer  Sensoren  oder  Sonden  im  Innenraum 
des  Druckgasbehälters  dient. 

7.  Druckgasbehälter  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis 
6,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  als  Druckgasbe-  40 
hälter  eine  handelsübliche  Druckgasflasche  mit 
einem  Flaschenvolumen  von  50,  40,  20,  10,  5,  2,  1 
oder  0,5  Liter  dient. 

8.  Druckgasbehälter  nach  einem  der  Ansprüche  1  bis  45 
7,  dadurch  gekennzeichnet,  daß  die  Öffnung  mit 
einem  zylindrischen  oder  konischen  Gewinde  oder 
einer  Löt-  oder  Schweißverbindung  versehen  ist. 

9.  Verfahren  zur  Befüllung  von  Druckgasbehältern  mit  so 
Gas  oder  der  Herstellung  von  Gasgemischen  in 
Druckgasbehältern,  dadurch  gekennzeichnet,  daß 
eine  physikalische  oder  chemische  Untersuchung 
mittels  eines  Druckgasbehälters  gemäß  einem  der 
Ansprüche  1  bis  8  erfolgt.  ss 

10.  Verwendung  eines  Druckgasbehälters  nach  einem 
der  Ansprüche  1  bis  8  zur  Durchführung  physikali- 
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