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Gasanalyse DT
Herstellung von Priifgasen —
Volumetrisch-statische Verfahren |SO 44

Gas analysis; preparation of calibration gas mixtures; static volumetric methods
Analyse des gaz; préparation des mélanges de gaz pour étalonnage; méthodes volumeétriques statiques

Die Internationale Norm ISO 6144, 1. Ausgabe 1981-07-01, ist in diese
Deutsche Norm unveréndert iibernommen worden.

Nationales Vorwort

Diese Norm ist vom ArbeitsausschuR NMP 623 ,,Gasanalyse’’ des Normenausschusses
Materialpriifung (NMP) aufgestellt worden.

Die Norm enthilt die deutsche Ubersetzung der Internationalen Norm I1SO 6144, die im
ISO/TC 158 ,,Gasanalyse*’ (Sekretariat: AFNOR, Frankreich) aufgestellt worden ist.

Zum Abschnitt 2.2.2

In der Gleichung (3) wurden abweichend von ISO 6144 im Zahler die Summenterme als
Betrage eingesetzt (Druckfehler).

Zum Abschnitt 2.2.3

In der Gleichung (3’) wurde im Z3hler die Angabe ,,AC,D** (Druckfehler) in ,,A(C,D)*
geandert.

2um Abschnitt 3.1.3
MAK-Wert fiir Kohlenstoffmonoxid: 30 ppm (siehe MAK-Werte-Liste, Ausgabe 1982)

Zu den Abschnitten 3.1.4.2 (Tabelle 2) und 3.1.4.3

Angaben in mm Hg diirfen nach dem Gesetz (iber Einheiten im MeRwesen im nationalen,
amtlichen und geschaftlichen Verkehr nicht mehr angewendet werden.
(1 mm Hg = 1,33 mbar = 1,33 hPa)

Die Angaben der ZusammensetzungsgroBen stimmen mit denen in der Norm DIN 1310
nur teilweise liberein.
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Deutsche Ubersetzung

Gasanalyse

Herstellung von Prifgasen
Volumetrisch-statische Verfahren

Vorwort

Die ISO (Internationale Organisation fiir Normung) ist die weltweite Vereinigung nationaler Normungsinstitute (ISO-Mit-
gliedskdrperschaften). Die Erarbeitung Internationaler Normen obliegt den Technischen Komitees der 1SO. Jede Mit-
gliedskorperschaft, die sich fiir ein Thema interessiert, fir das ein Technisches Komitee eingesetzt wurde, ist berechtigt,
in diesem Komitee mitzuarbeiten. Internationale (staatliche und nichtstaatliche) Organisationen, die mit der 1SO in

Verbindung stehen, sind an den Arbeiten ebenfalls beteiligt.

Die von den Technischen Komitees verabschiedeten internationalen Norm-Entwiirfe werden den Mitgliedskorperschaften
zunachst zur Genehmigung vorgelegt, bevor sie vom Rat der I1SO als Internationale Norm angenommen werden.

Die Internationale Norm 1SO 6144 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 158 ,,Gasanalyse’’ aufgestellt und im

Dezember 1979 an die Mitgliedsk drperschaften gesendet.

Sie wurde von den Mitgliedskorperschaften der folgenden Lander angenommen:

Agypten Deutschland, Bundesrepublik
Australien Frankreich

Belgien Italien

Bulgarien Niederlande

Philippinen Siidafrika

Polen Tschechoslowakei
Sowijetunion Vereinigtes Konigreich
Spanien :

Das Dokument wurde von keiner Mitgliedskorperschaft abgelehnt.

1 Zweck und Anwendungsbereich

Die vorliegende Internationale Norm legt volumetrisch-
statische Verfahren zur Herstellung von Priifgasen bei
Driicken nahe dem Umgebungsluftdruck fest.

Die Verfahren gelten fiir Priifgase mit Volumenkonzen-
trationen zwischen 10—% und 10—, wobei die relative
Unsicherheit zwischen 10—3 und 10— 2 liegt.

2 Grundlage des Verfahrens
2.1 Allgemeine Grundsitze

Die Verfahren werden bei der gegebenen Temperatur in

drei Phasen durchgefihrt:

a) Messung: Ein Gefal mit dem bekannten Volumen v
wird bei einem gemessenen Druck p, der dem Um-
gebungsluftdruck nahekommt bzw. meistens diesem
gleich ist, mit der zu analysierenden Beimengung
gefiillt.

b) Transfer: Das Volumen v der Beimengung wird in ein
MischgefaR, dessen Volumen V bekannt ist und in dem
vorher mindestens ein partielles Vakuum erzeugt
wurde, lbergeleitet.

¢) Verdiinnung: Das Mischgefd wird mit dem gewahlten
Grundgas aufgefiillt, bis der gewiinschte Enddruck P
erreicht ist; dieser Druck ist normalerweise grofRer als
der Umgebungsluftdruck, so dal einfacher- Umgang
mit dem Gasgemisch mdglich ist.

Die sich nach der ersten Verdiinnung ergebende Volumen-

konzentration C, der Beimengung, die bei diesen Druck-
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werten praktisch gleich der Stoffmengenanteile ist, errech-
net sich nach der Formel
p1 v'l

C,=C, 7

-¢,D, (1)

Hierin bedeuten:
C, Ausgangsgehalt der verwendeten Beimengung (C, ~ 1)
D, Verdiinnungsfaktor fiir die erste Verdiinnung

Die vorbeschriebene Verfahrensweise ist gewShnlich aus-
reichend, um bei Volumenkonzentrationen von 103 bis
10— eine relative Unsicherheit kleiner als 10—2 zu
erreichen.

Die GroRen p und P wirken hier als Korrekturfaktoren zur
Erreichung der Volumenkonzentration. MaRgebend ist
somit nur die Verhaltniszahl p/P. Daher ist die Messung
von p und P mit einem einfachen MeRsystem, wie z. B.
einem Quecksilbermanometer, moglich. Ist der Stoff-
mengenanteil vorgegeben, so sind erforderlichenfalls die
Korrekturen fiir den Kompressibilitatsfaktor Z zu berick-
sichtigen.

Nach dem derzeitigen Kenntnisstand hinsichtlich der
,Kompressibilitatsfaktoren’’ Z fir Gasgemische wird

davon ausgegangen, daR die Anderung von Z bei bindren
Gemischen eine lineare Funktion des Anteils der Bei-

mengungen ist. Bei Prifgasen mit geringem Anteil einer

polaren Beimengung in einem Grundgas, das sich nicht sehr

'von idealen Gasen unterscheidet, ist der Korrekturfaktor

Z nur im Bereich der Messungen hoherer Anteile der ;
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Beimengung von Bedeutung[d. h. (p, v, )/Z,]. 1) Bei
Priifgasen, in denen das Grundgas erhebliche Abweichun-
gen gegeniber idealen Gasen aufweist, sind die Korrektur-
faktoren Z unter Anwendung der gleichen Hypothese der
Linearitat zu berechnen; in Anbetracht des heutigen End-
verwendungszwecks, fiir den Priifgase vorgesehen werden,
erscheint es nicht sinnvoll, noch auf andere Korrekturen
néher einzugehen.

Bei Prifgasen mit geringer Volumenkonzentration [10—8
bis 10—4] ist zur Erreichung einer annehmbaren Genauig-
keit die Durchfiihrung von stufenweisen Verdiinnungen
notwendig. Dazu wird ein Primargemisch mit der Volu-
menkonzentration C, zwischen 10™3 und 10~ herge-
stellt, das dann nach der gleichen Verfahrensweise (Messung,
Transfer, Verdiinnung) verdinnt wird. Die gewiinschte
Endkonzentration C, fiir die zweite Verdiinnungsstufe
errechnet sich nach der Gleichung:

C,=C,D,
Hierin bedeuten:

C, Volumenkonzentration der Beimengung in dem
Gemisch nach der ersten Verdiinnung

D, Verdiinnungsfaktor fiir die zweite Verdiinnung, der
sich aus den Druck- und Volumenwerten nach
Gleichung (1) berechnet, d. h.

Pov;

- PV,

D,

worin

P,, v, die Druck- und Volumenwerte des Gemisches bei
der Volumenkonzentration C,,

P,, V, die entsprechenden Werte des Gemisches mit der
Endkonzentration C, im MischgefaR sind.

Dies entspricht
Dbyvy
1P, v,

Pyv,
P,V,

= o P11

C,=C
’ P

(2)

Es kann auch eine dritte Verdiinnung durchgefiihrt
werden, fiir die (unter Beibehaltung der gleichen Schreib-
weise) folgendes gilt:

C.=c,D.=C, 233
3 2™3 2 P3V3
-c P1vy PaVvy; PaVs

°p, Vv, P,v, PV,

2.2 Notwendige Vorkehrungen, Bewertung von
Unsicherheiten

2.2.1 Um bei Anwendung des in Abschnitt 2.1 beschrie-
benen Verdiinnungsverfahrens korrekte Ergebnisse erzie-
len zu k6nnen, missen

*) Siehe Nationales Vorwort

1) Zur Ausschaitung dieser Fehlerquelle kann man bei
niedrigem Anteil einer Beimengung, die kein ideales
Gas ist, das Volumen v, z. B. mit einem Gemisch
fillen, das nach einem gravimetrischen Verfahren her-
gestellt wurde und in dem die Beimengung so niedrige
Konzentration hat, daB der Korrekturfaktor Z vernach-
lassigt werden kann.
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a) die verwendeten GefaRe und Transferleitungen in
Werkstoffen ausgefiihrt sein, die mit den zur Verwen-
dung vorgesehenen Gemischbestandteilen keine
Absorptionserscheinungen ergeben, z. B. Glas und
PTFE;

b} die Vorgénge so durchgefiihrt werden, daR der Anstieg
der Mef3gefaR3- und MischgefaBtemperatur beim Fiillen
vermieden wird, z. B. durch Tragen von Handschuhen.

2.2.2 Da es bei der Bewertung von Unsicherheiten nach

statistischen Verfahren in der Praxis Schwierigkeiten

gibt, sind die Werte zu protokollieren, die nach der folgen-

den, aus Formel (2) abgeleiteten Fehlerrechnung ermittelt

werden: '
AC, |AC,]

+ +
Cn CO 1 p 1 P
n n
[Av] [AV]
+ —+ —_—

worin n die Anzahl der Verdiinnungsvorgénge ist.

5y APl < AP

(3)

2.2.3 Wie bei anderen Verfahren sind auch hier die Rein-

heitskorrekturen der verwendeten Beimengung und des

verwendeten Grundgases zu beriicksichtigen:

a) Qualitdt der Beimengung: Sie hat normalerweise die
Volumenkonzentration C > 1-y, worin y der maximale
Fremdstoffgehalt in der Beimengung ist.

Fir Berechnungszwecke kann man C = 1 —% unter-
stellen und fiir den Anwendungsbereich der Fehler-
berechnung kann * % eingefiihrt werden.

b) Qualitét des Grundgases: Bei Gemischen mit niedriger
Beimengungskonzentration ist oft die Messung der
Beimengung C_  AC, im verwendeten Grundgas not-
wendig; dieser MeBwert ist dann der Konzentration
hinzuzuaddieren, die aus den GrundgréRen iiber die
Verdiinnungsfaktoren berechnet wurde.

Der EinfluR auf die Fehlerrechnung ist bei hohen Volu-

menkonzentrationen im allgemeinen vernachlassigbar

gering.

Bei niedrigen Volumenkonzentrationen der Beimengun-

gen ergibt sich aus Formel (3)

A02=A00+E A 1 AV AC

Cy Cy p |t (3')
_A(C,D) A, |
“¢pDp ‘¢, !

3 Anwendungsbeispiele

3.1 Verfahrensweise bei Verwendung von GlasgefiRen
3.1.1 Grundsitzliches

Die Messung der zu analysierenden-Komponente wird in
kalibrierten Gaspipetten mit etwa 10 bis 400 cm3 Fas-
sungsvermaogen durchgefiihrt.

Diese Pipetten werden durch Auswagen mit Wasser oder
Quecksilber kalibriert; die Bestimmung der Volumen
erfolgt mit einer Fehlergrenze, die bei Pipetten mit 10 bis
400 cm® Fassungsvermdgen zwischen 0,01 und 0,1 cm3
liegt.
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Das Befilien dieser kalibrierten Gaspipetten (siehe hierzu
Bild 1), die mit vakuumdichten Absperrkiiken aus Poly-
tetrafluorethylen (PTFE) versehen sind, erfolgt durch
Spllen mit der zu analysierenden Komponente. Zuriick-
stromen von Umgebungsluft zur Pipette wird dabei durch
Verwendung eines langeren Austrittsrohres verhindert.

Der Transfer des gemessenen Volumens in das Mischgefaly
(siehe Bild 2) erfolgt durch Glasrohre. Werden Giasrohre
mittels Gummischlauchstiicke miteinander verbunden,
sollte der Kontaktbereich zwischen Gummi und Gasen
minimal sein.

Zunachst wird in dem Mischgefal ein Vakuum erzeugt
und die gemessene Beimengung wird dann aus der kali-
brierten Gaspipette durch Spiilen mit dem Grundgas in
das Mischgefall iibergeleitet.

Das Fiillen des MischgefaRes mit dem Grundgas ist lang-
sam durchzufiihren (siehe Bild 2). Es kann das Queck-
silbermanometer verwendet werden, da die gemessene
Beimengung nicht mit dem Quecksilber in Kontakt
kommt. Um den Transfer zu vereinfachen, wird der
Fialldruck im Mischgefa auf doppelten Umgebungsiuft-
druck einreguliert.

3.1.2 Apparatur

3.1.2.1 Dickwandiger Glaskolben aus Borosilicatglas mit
etwa 3 dm3 Fassungsvermogen, der drei PTFE-Mischrohr-
chen (V <0,3cm3) enthalt und mit zwei Hahnen mit
Kiken aus PTFE mit 3-mm-Bohrungen versehen ist.

3.1.2.2 U-Rohr-Quecksilbermanometer, dessen beide
Schenkel etwa 1 m Hohe haben und dessen rechter
Schenkel oben mit 2 vakuumdichten Hahnen aus PTFE
mit 2-mm-Bohrungen versehen ist.

3.1.2.3 Wasser-Sperrgefaf
3.1.2.4 Paraffinol-Sperrgefall
3.1.25 Gasuhr

3.1.2.6 Kalibrierte Gaspipetten mit etwa 10 bis 400 cm®
Fassungsvermogen. Die Pipetten miissen hinsichtlich ihrer
Form so ausgefiihrt sein, dal vollstandiger Transfer der
Komponente mit einem angemessenen Grundgasvolumen
gewabhrleistet ist. Es wird empfohlen, eine zylindrische
Ausfiihrungsform mit einem Lange/Durchmesser-Verhalt-
nis zwischen 3 und 5 zu verwenden. In der Praxis wird das
Nichtvorhandensein von Resten der Beimengung nach
erfolgter Uberleitung bei der erstmaligen Verwendung der
Pipette durch Analyse iberpriift.

3.1.2.7 Drehschieberpumpe mit flussigstickstoffgekihlter
Kihifalle und Quecksilber-Differenzdruckmesser.

3.1.2.8 Druckgasbehaiter mit der Beimengung

Die Reinheit der Beimengung mul} bekannt sein.

Anmerkung: Bei dem Beispiel in den Abschnitten 3.1.3
und 3.1.4 handelt es sich bei diesem Gas um
Kohlenstoffmonoxid (CO) mit abgesicherter
Konzentration > 99,99 %.

3.1.2.9 Druckgasbehéaiter mit dem Grundgas

Die Reinheit des Grundgases und Konzentration der Bei-

mengung mussen bekannt sein.

Anmerkung: Bei dem Beispiel in den Abschnitten 3.1.3
und 3.1.4 handelt es sich bei diesem Gas um Stick-
stoff, der eine garantierte Konzentration
> 99,998% hat und (0,5 £ 0,1) ppm Kohlenstoff-
monoxid enthalt.

3.1.2.10 Nadelventil zur Steuerung der DurchfluRmenge
der Beimengung wahrend des MeRvorgangs.

3.1.2.11 Zweistufen-Druckminderer mit Edelstahl-
Membranen und auslaRseitigem Nadelventil fir die Trans-
fer- und Verdiinnungsvorgange.

3.1.3 Verfahren zur Herstellung eines Kohlenstoff-
monoxid/Stickstoff-Gemisches

VORSICHT — Kohlenstoffmonoxid ist ein sehr giftiges
Gas [Grenzwert = 50 ppm *) Volumenanteile]! Es

sind alle notwendigen Vorkehrungen zu treffen, um zu
gewdhrleisten, daR® die gasenthaltende Apparatur
gasdicht ist und daR alle Auslisse zur AuBenluft

fiithren. Samtliche Handhabungsvorgange miissen in
einem Abzug erfolgen.

Es kénnte zum Zerknall kommen, wenn der Glaskolben
bei Vorgang nach Abschnitt 3.1.3.2 geschiittelt wird. Beim
Schiitteln soliten daher Handschuhe und Schutzbrille
getragen werden. Erforderlichenfalls ist ein Sicherheits-
behalter zu verwenden.

3.1.3.1 Abmessen des reinen CO (siehe Bild 1)

a) Fillen der Gaspipette mit CO

Die Sperrhihne 1 und 2 der Gaspipette 6ffnen, den
Sperrhahn 3 schliefen und die Gaspipette mit einem
CO-Volumen spiilen, das dem 20fachen Volumen der
Gaspipette entspricht (abgelesen an der Gasuhr). Dann
die CO-DurchfluBmenge soweit reduzieren, da® im
Paraffin6l-Sperrgefal hintereinander jeweils eine Blase
perlt. Den Sperrhahn 2, das Nadelventil und den
Sperrhahn 1 in dieser Reihenfolge schliefen.
Einstellen des CO in der Gaspipette auf Umgebungs-
luftdruck

Sperrhahn 3 und danach Sperrhahn 2 6ffnen; liber-
schissiges CO tritt durch das Wasser-Sperrgefal aus,
dessen mittiges Rohr die Wasseroberfiache berihrt.

Wenn aus dem Wasser-Sperrgefall kein Gas mehr aus-
tritt, Sperrhahn 2 schlieRen, wobei darauf zu achten
ist, dal’ die Gaspipette nicht mit den Handen beriihrt
wird. Umgebungstemperatur und Umgebungsluftdruck
protokollieren.

Gaspipette vom AnschluR 16sen und in der aulen-
liegenden Rohrleitung der Sperrhdhne ein Vakuum
erzeugen, um das CO herauszuspiilen.
Anmerkung: Samtliche Handhabungsvorgange sind in
einem Abzug durchzufiihren.

3.1.3.2 Priifgasherstellung (siehe Bild 2)

Der Druckminderer und das Ventil am Stickstoff-Druck-
gasbehalter bleiben zunachst geschlossen, wahrend das
Nadelventil voll geéffnet wird.

Die Gaspipette, die die gemessene Menge CO enthalt, am
rechten Schenkel des U-Rohr-Manometers sowie am
Sperrhahn 4 des MischgefaBes anschlieBen, danach die
Drehschieberpumpe am Sperrhahn 5 anschlieRen.
Sperrhahne 4 und 5 6ffnen und im Glaskolben ein Vakuum
erzeugen. Wenn das Vakuum erzeugt ist (abgelesen am
Quecksilber-Differenzdruckmesser), Sperrhahn 5 schlieRen.

b

-~

Die Drehschieberpumpe am Sperrhahn 6 des rechten
Schenkels des U-Rohr-Manometers anschlieRen, den
Sperrhahn 1 langsam 6ffnen, das Ventil des Stickstoff-
Druckgasbehalters 6ffnen und den Druck mit dem Druck-

*) Siehe Nationales Vorwort
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minderer so einregeln, daR er geringfiigig mehr als doppelt
so groR ist wie der gewlinschte Druck.

Sperrhahn 6 etwas 6ffnen; Stickstoff aus dem Druckgas-
behalter tritt in den rechten Schenkel des U-Rohr-Mano-
meters ein; er wird dann mit der Drehschieberpumpe
abgesaugt. Eine Minute spiilen, danach Sperrhahn 1
schlieRen und Sperrhahn 6 vollstandig 6ffnen.

Wenn sich im rechten Schenkel des U-Rohr-Manometers
ein Vakuum eingesteilt hat, Sperrhahn 6 schlieRen,
Sperrhahn 1 teilweise 6ffnen und den eingestellten Druck
uberpriifen. Sperrhahn 3 6ffnen, danach Sperrhahn 2
langsam 6ffnen; es erfolgt Spiilen der Gaspipette mit
Stickstoff. Um vollstandigen Transfer der abgemessenen
Beimengung von der kalibrierten Gaspipette in das
Mischgefall zu gewahrleisten, wird empfohlen, fiir diesen
Vorgang ein Grundgasvolumen, das mindestens dem
zehnfachen Volumen der Gaspipette entspricht, zu
verwenden.

Durch Offnen des Sperrhahns 2 ist der Druck im rechten
Schenkel des U-Rohr-Manometers so zu regeln, daf3 er
hoher blejbt als der Umgebungsluftdruck.

Wenn der Sperrhahn 2 vollstindig gedffnet ist, den Stick-
stoffstrom mit dem Sperrhahn 1 so einregeln, daR sich im
Glaskolbe'n der gewiinschte Druc’k einstellen kann.

Ist dieser Druck erreicht (abgelesen am Manometer),
Sperrhdhne 1 und 4 in dieser Reihenfolge schlieRen.
Sperrhahn 6 geringfiigig 6ffnen, um den Stickstoff in der
Gaspipette und im rechten Schenkel des U-Rohr-Mano-
meters auf Umgebungsluftdruck zu bringen. Ist dieser
Druck erreicht, Sperrhdhne 6, 2 und 3 in dieser Reihen-
folge schlieRen.

Mischgefall vom Anschluf an der Gaspipette I6sen und es
durch Drehen in jede Richtung schiitteln. Die Homogeni-
sierung des Gemisches wird durch die Bewegung der
PTFE-Mischrohre erreicht, die zu Beginn in den Glas-
kolben gelegt wurden.

Das Gemisch ist dann gebrauchsfertig.

Dem so hergestellten Priifgas, das unter einem Druck
steht, der dem doppelten Umgebungsluftdruck entspricht,
kdnnen mit der kalibrierten Gaspipette mehrere Fiillungen
zu dem Zweck entnommen werden, Priifgase mit niedrige-
rem CO-Anteil durch Verdiinnen herzustellen, wobei nach
dem vorbeschriebenen Verfahren vorgegangen wird.

3.1.4 Beispiel fiir die Herstellung von unterschiedlichen
Kohlenstoffmonoxid/Stickstoff-Priifgasen durch
stufenweises Verdiinnen

Nach der Verfahrensweise im Abschnitt 3.1.3 wird ein
Ausgangsgemisch im Kohlenstoffmonoxidbereich von
1000 bis 10 000 ppm Volumenanteile hergestellt, mit dem
nach den Verfahren in den Abschnitten 3.1.3.1 und
3.1.3.2 weitere Gaspipetten gefiillt und die Fiillungen
verdiinnt werden, um unterschiedliche Gemische in den
folgenden Bereichen herzustellen:
100 bis 1000 ppm Volumenanteile

10 bis 100 ppm Volumenanteile

1bis 10 ppm Volumenanteile

3.1.4.1 Diese Vorgange sind mit einem Satz von GefaRen
durchzufihren, die durch Wasser- oder Quecksilber-Aus-
wagung bei eingestellter Temperatur kalibriert wurden.
Ein Beispiel eines fiir Laboraufgaben verwendeten Gefal-
Satzes ist mit Angabe der VolumenmeRgenauigkeit und
der KenngroRen der fiir diese Messungen verwendeten
Waagen in Tabelle 1 aufgefihrt.
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3.1.4.2 Die Ergebnisse der zur Herstellung der Priifgase
in den vier Konzentrationsbereichen durchgefiihrten Vor-
gange sind in Tabelle 2 schematisch dargestelit.

3.1.4.3 Die Fehlerberechnungen beziiglich der erhalte-
nen Konzentrationen sind im einzelnen in Anhang B
beschrieben.

Die Abweichungen bei den Volumenmessungen sind in
Tabelle 1 angegeben.

Die Abweichungen bei den Druckmessungen betragen:
£ 0,1 mm Hg™) bei Umgebungsluftdruck p (Fortin-Baro-
meter);

* 1 mm Hg bei dem am Quecksilber-Manometer abge-
lesenen Druck P.

3.2 Verfahren mit dem beweglichen Kolben
3.2.1 Apparatur
3.2.1.1 Eine Prinzipskizze der Apparatur zeigt Bild 3.

Die Apparatur besteht aus einem Glaszylinder von 60 cm
Lange und 10 cm Durchmesser. Der Zylinder enthalt
einen freibeweglichen Edelstahl-Kolben, der mit PTFE-
Kolbenringen versehen ist, durch die die PaBgenauigkeit
an der Glaswandung des Zylinders gewahrleistet wird. Das
im Zylinder befindliche Gas kann an den Kolbenringen
vorbei umgewalzt werden.

Der Glaszylinder ist in einem Gestell aufgenommen, das
sich um 360° drehen I3Rt. Bei dieser Drehbewegung sinkt
der Kolben durch sein Eigengewicht auf den Boden des
Zylinders ab. Die Senkgeschwindigkeit des Kolbens I5Rt
sich durch Einstellen des Neigungswinkels des Zylinders
steuern.

An jedem Ende des Zylinders ist ein Ein- und AuslaR-
anschluR angebracht und die Edelstahl-Leitungen sind
jeweils iiber ein Kugelgelenk mittig am Zylinder ange-
schlossen.

Das zentrale Steuerpult der Anlage enthalt ein gas-
chromatographisches ProbeneinlaRteil mit Kalibrier-
schleife. Diese Leitung enthalt auch eine Offnung mit
Septum zum Eingeben mittels Spritze. An dieser
Leitung ist ferner ein Ventil angebracht, um den Zustand
der Probe bei Ablauf des Verfahrens auf Umgebungsluft-
druck einzustellen.

Bei Auswahl geeigneter Ventile kann ein geschlossenes
System hergestellt werden. Durch die Drehbewegung
des Zylinders wird dann ein Verschieben des Kolbens
bewirkt und das eingeschlossene Gas im System umge-
walzt. Da auch ein Teil des Gases an den Kolbenringen
vorbeistromt, kann mit diesem Umwalzsystem eine sehr
innige Durchmischung erreicht werden.

3.2.1.2 AuBerdem werden folgende Gerate bendtigt:
a) Druckgasbehilter mit der Beimengung
Der Reinheitsgrad dieses Gases muR bekannt sein.

Anmerkung: Bei dem Beispiel in den Abschnitten 3.2.3
bis 3.2.5 handelt es sich bei diesem Gas um
Kohlenstoffmonoxid (CO) mit garantierter
Konzentration > 99,95%.

b) Druckgashehalter mit dem Grundgas

Das Gas muB einen bekannten Reinheitsgrad haben
und die Konzentration der Beimengung muR bekannt
sein.

*) Siehe Nationales Vorwort
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