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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Ab-
sperren und/oder Dosieren einer Fliissigkeit nach
dem Oberbegriff des Anspruchs 1 und eine Vor-
richtung zur Durchfihrung des Verfahrens nach
dem Oberbegriff des Anspruchs 6.

Beim Dosieren kleiner Mengen eines tiefsie-
denden, verfllissigten Gases, speziell mit einem
LN,-Dosiergerat, muss ein gleichméssiger, sté-
rungsfreier und jederzeit absperrbarer Durchsatz
des fliissigen Gases, der bei Bedarf auch taktwei-
se geschaltet werden kann, erreicht werden.

Aus der DE-A-27 32 318 ist eine Einrichtung zum
Dosieren des fliissigen Stickstoffes bekannt, bei
der eine um eine vertikale Achse drehbare Schei-
be unter der Auslauféffnung des Stickstoffes ent-
lang bewegt wird. Je nach Form der Scheibe wird
dabei die Auslauféffnung mehr oder weniger ver-
schlossen. Mit einer solchen mechanischen Ein-
richtung ist jedoch nur eine taktweise Dosierung
des fliissigen Stickstoffs moglich.

Weiterhin ist aus der DE-A-31 41 465 bekannt,
die Dosierung des tiefsiedenden, verfliissigten
Gases durch ein die Auslauféffnung bildendes Na-
delventil zu regeln. Hierbei wird der Ventilschaft
des Nadelventils von einem Solenoid nach oben
gezogen, so dass fllissiger Stickstoff aus dem Be-
hélterkdrper der Dosiervorrichtung austreten
kann.

Dabei ist es allerdings nétig, nach langen Still-
stanszeiten mit leerwerdendem Behélter und
nachfolgender Neubefiillung den angefrorenen
Ventilsitz bzw. den nach dem Offnen nicht mehr
dicht schliessenden Ventilsitz mittels einer Heiz-
einrichtung betriebsbereit zu machen. Auch fiih-
ren wahrend des Betriebs durch Luftfeuchtigkeit

“hervorgerufene Eiskristalle an dem Ventilsitz zu
einem ungleichmassigen Fluss des fliissigen Ga-
ses.

In der FR-A-1497036 wird ein Umflliverfahren
beschrieben, mit dem bei einfacher Bedienung
die Mdglichkeit der Umfiillung sehr grosser Fliis-
sigkeitsmengen in sehr kurzer Zeit erméglicht
werden soll. Hierzu wird unter einer Kappe, die
eine Umfilleitung abdeckt, ein unter erhohtem
Druck stehendes Gaspolster aufgebaut, mit dem
die Leitungséffnung verschlossen wird (Tauch-
glockenprinzip). Der Druck des unter die Kappe
geférderten Gases erhoht sich in Abhéngigkeit
von der Hohe des Flissigkeitsspiegels. Dieses
unter der Kappe erzeugte Gaspolster muss nur
einmal aufgebaut werden und sperrt dann den
Durchfluss der Fliissigkeit durch die Umfiilleitung
ohne weitere Zufithrung eines Druckgases.

Dabei kann dieses Gaspolster die Umfiilleitung
nur gegen den Durchfluss der Flissigkeit des Be-
hélters sperren, wenn in Fliessrichtung der Flis-
sigkeit die Leitungsoffnung mit der Kappe abge-
deckt oder wenn der obere Abschnitt der Umfiillei-
tung um 180° gedreht ist.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
stérungsfreies Absperren und/oder Dosieren ei-
nes tiefsiedenden, verfliissigten Gases in einfa-
cher Art und Weise zu erméglichen. Hierbei soll
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eine Unterbrechung der Zufuhr des Verschlussga-
ses zu einem sofortigen Austritt des verfliissigten
Gases aus der Auslauféfinung fithren.

Diese Aufgabe wird bei einem gattungsgemas-
sen Verfahren durch die kennzeichnenden Merk-
male des Anspruchs 1 und bei einer gattungsge-
méssen Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfah-
rens durch die kennzeichnenden Merkmale des
Anspruchs 6 gelost.

Vorteilhafte Weiterbildungen der Erfindung sind
in den Unteranspriichen angegeben.

Die mit der Erfindung erzielten Vorteile beste-
hen insbesondere darin, dass ein stérungfreies
An- und Abstellen eines aus einer Auslauféffnung
austretenden teifsiedenden, verfliissigten Gas-
strahles in einfachster Art und Weise sicherge-
stellt wird. Dabei kann vor der Befiillung des Sy-
stems mit der Flissigkeit insbesondere die Aus-
lauféffnung und die Kammer, ggf. aber auch das
Gesamtsystem (Behdlter, Leitung) mit trockenem
Gas gesplilt werden.

Ein Ausfiihrungsbeispiel der Erfindung ist in der
Zeichnung dargestellt und wird im folgenden na-
her beschrieben.

Es zeigen:

Fig. 1 einen Léngsschnitt durch eine Vorrich-
tung zur Ausfithrung des Verfahrens nach der Er-
findung;

Fig. 2 zwei Ausbildungen der Absperrvorrich-
tung nach der Erfindung;

Fig. 3 zwei Ausbildungen der Absperrvorrich-
tung bei einem rohrférmigen Behilter.

Die in Fig. 1 dargestellte Vorrichtung besteht
aus einem Sintermetallkérper 1, der sich am Ende
der Leitung 2 befindet, die der Zufuhr des verfiiis-
sigten Gases dient. Der Sintermetallkdrper 1 ist in
einem Behalter 3 angeordnet, welcher in einer
Behélterwand 14, eine mit Abstand 21 innerhalb
des Behdlters 3 angeordnete Auslauféffnung 4 fiir
verfliissigtes Gas und in seinem oberen Teil meh-
rere Abzugsdffnungen 5 fiir verdampftes Gas ent-
hait.

Die Auslauféffnung 4 ist in einem vorzugsweise
zylindrischen Kérper 22 angeordnet, der an sei-
nem Umfang 23 ein Gewinde 24 aufweist. Mit dem
Aussengewinde 24 ist der Kérper 22 in einem, mit
einem Innengewinde 25 versehenen Rohrstutzen
26 eingeschraubt, desssen in den Behilter 3 hin-
einragende Lange 27 grosser ist, als die Breite 28
des Kdérpers 22,

Der Rohrstutzen 26 ist mit der der Auslaufseite
29 der Auslauféffnung 4 zugewandten Stirnseite 30
in einer seinem Aussendurchmesser 31 entspre-
chenden Offnung der Behilterwand 14 angeord-
net und mit der Behélterwand 14 verschweisst.

Vor der Einlaufseite 32 der Auslauféffnung 4 ist
ein topfférmiger, poréser Sintermetallkérper 13
auf einer mit dem Rhrstutzen 26 fest verbundenen
Scheibe 33 eingebaut, der mit der den Boden bil-
denden Scheibe 33 eine von dem Behélter 3 abge-
trennte Kammer 15 bildet. An die Kammer 15 ist
eine Leitung 16 angeschlossen, welche mittels
eines Magnetventils 17 gesperrt wird. Der Behal-
ter 3 ist seinerseits von einem mit einer Isolierung
versehenen zweiten Behdlter 6 umgeben. Zwi-
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schen den Behéltern 3 und 6 wird ein Zwischen-
raum 8 gebildet. Der Behalter 6 und die Isolierung
7 besitzen eine Gasaustrittséffnung 9, die unter-
halb der Auslassoffnung 4 fir verflissigtes Gas im
Behilter 3 angeordnet ist.

Die Wirkungsweise der Vorrichtung nach der
Erfindung ist folgende: Das unter Druck stehende
und mit Gas vermischte verfliissigte Gas, z.B.
Sticksoff, gelangt durch die Leitung 2 in den Sin-
termetallkdrper 1, dessen Querschnitt grosser als
der der Zuleitung ist. Der Sintermetallkorper 1 ist
fir gasformiges und verflissigtes Gas durchlés-
sig. Der entspannte, nun unter atmospharischem
Druck stehende und bei —196° Celsius siedende
fliissige Stickstoff 10 sammelt sich am Boden des
Behilters 3. Der ebenfalis —196° Celsius kalte
gasformige Stickstoff tritt durch die Abzugséffnun-
gen 5 in den Zwischenraum 8 zwischen den Behél-
tern 3 und 6 ein. Die Gasstromung ist durch Pfeile
11 bezeichnet. Das kalte Gas stromt nun langsam
zu der grossen Gausaustrittséffnung 9 und kiihit
dabei die gesamte Vorrichtung so tief ab, dass
dem in dem Behélter 3 befindlichen flissigen
Stickstoff méglichst wenig Warme von aussen zu-
gefiihrt wird. Wegen der geringen Geschwindig-
keit des gasférmigen Stickstoffs 11 wird der durch
die Auslauféffnung 4 austretende Strahl flissigen
Stickstoffs durch die Gasstromung nicht gestort.
Da die Auslaufoffnung 4 aus einem auswechselba-
ren Kérper 22 besteht, kann die Stérke des aus-
tretenden Fliissigkeitsstrahls je nach Bedarf
pro Zeiteinheit veréndert werden. Ausser vom
Querschnitt der Auslauféffnung 4 wird die kontinu-
jeriich austretende Menge an fliilligem Stickstoff
pro Zeiteinheit noch durch die Héhe des Flissig-
keitsspiegels des flissigen Stickstoffs 10 be-
stimmt. Der Flussigkeitsspiegel wird deshalb mit-
tels einer in ihrer Héhe verstellbaren Messsonde
12 konstant gehalten, die je nach Bedarf ein in der
Leitung 2 angeordnetes, nicht néher dargestelites
Magnetventil éffnet oder schliesst. Der durch die
Auslauféffnung 4 kontinuierlich austretende do-
sierte Fliissigkeitsstrahl wird durch die kontinuier-
liche Zufuhr eines Verschlussgases in die Kam-
mer 15 sicher gesperrt. Dabei wird durch die
Anordnung des die Auslauféffnung 4 beinhalten-
den Korpers 22 mit Abstand 21 innerhalb des Be-
hilters 3, die Auslauféffnung 4 lber die gesamte
Breite 28 mit flissigem Stickstoff 10 umsplilt, so
dass eine Kiihlung der Auslauféffnung 4 wéhrend
der gesamten Zeitdauer der Sperrung des Flus-
sigkeitsstrahles stattfindet. Zusétzlich wird durch
das Aufsteigen des durch den fliissigen Stickstoff
10 perlenden Verschlussgases in den Zwischen-
raum 8 auch wihrend der Sperrung des Flussig-
keitsstrahles eine Kihlung der Vorrichtung er-
zielt. Hierbei wird mit einem Absperrdruck von
insbesondere 0,1 bis 0,4 bar tiber dem Druck des
flissigen Stickstoffes bei geringstem Gasver-
brauch ein ausreichender Verschlussdruck er-
reicht, der die Kammmer 15 von der Fliissigkeit
befreit und die Auslauféffnung 4 trocken hélt, ohne
dass es zu einer Vermischung des trockenen Ver-
schlussgases mit der Flissigkeit kommt. Dabei
wird der geringe Absperrdruck durch die Anord-
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nung des Sintermetallkorpers 13 vor der Auslauf-
offnung 4 erreicht, wobei einerseits der hydrosta-
tische Druck des fliissigen Sticksoffes 10 auf die
Kammer 15 verringert wird und andererseits zu-
sitzliche Fremdpartikel, wie beispielsweise Me-
talispéne, von der Auslauféffnung 4 ferngehalten
werden. Das, in die Kammer 15 mit einem
vorzugsweise kleinen Kammervolumen von ca.
10 cm® mit diesem Drick geforderte Verschlussgas
entweicht einerseits durch die bei diesem Kam-
mervolumen einen Durchmesser von ca. 2 mm
aufweisende Auslaufdffnung 4 und andererseits
durch die unregelmaissig geformten Offnungen 34
des Sintermetallkérpers 13. Bei einer Unterbre-
chung der Gaszufuhr Uber das in der Leitung 16
angeordnete Magnetventil 17 tritt sofort wieder
flissiger Stickstoff an der Auslauféffnung 4 aus,
ohne dass eine messbare Zeitdifferenz zwischen
der Unterbrechung der Gaszufuhr und dem Aus-
tritt des Flissigkeitsstrahles feststellbar ist.
Selbstverstandlich sind auch andere kéitebestén-
dige Filter, wie beispielsweise Siebe, verwend-
bar. Dabei miissen die Gesamtéffnungen 34 des
Sintermetalikdrpers 13 frésser sein, als die Aus-
lauféffnung 4, um Verzdgerungen im Flissigkeits-
durchsatz durch die Auslaufoffnungen 4 zu ver-
meiden.

Als besonders vorteilhaft hat sich die Verwen-
dung der eigenen tiefkalten siedenden Gase der
Dosiervorrichtung als Verschluss- bzw. Trock-
nungsgase erwiesen. Selbstverstindlich ist es
auch mdglich, andere trockene Verschiussgase,
deren Siedetemperatur unter der der flissigen
Gase liegt, wie z.B. Heliumgas fiir N-flissig bzw.
N,-Gas fiir Argon fliissig, zu verwenden.

Fig. 2 zeigt eine weitere Ausbildung der Ab-
sperrvorrichtung nach der Erfindung, wobei in
Fig. 2a eine vertikale Anordnung der Kammer 15
und in Fig.2b eine horizontale Anordnung der
Kammer 15 schematisch dargestellt ist. Die Kam-
mer 15 wird hierbei von einem vor der Behdlter-
wand 14 ausgebildeten Vorraum 18 des Behélters
3 gebildet, dessen Durchlassoffnung 20 fir den
fliissigen Stickstoff mit einem plattenférmigen Sin-
termetalkdrper 13 verschlossen wird. In dem Vor-
raum 18 ist die durch das Verfahren nach der
Erfindung besonders einfach und billig herstellba-
re Auslaufdffnung 4 angeordnet. In die Kammer 15
miindet die Leitung 16 zur Zufuhr des Verschluss-
gases, welche in horizontaler oder vertikaler Lage
(strichlinierte Darstellung) an die Kammer 15 an-
geschiossen werden kann.

In Fig. 3a ist ein in horizontaler Lage angeord-
neter rohrfdrmiger Behélter 3 schematisch darge-
stellt, in desssen stirnseitiger Behélterwand 14
die Auslauféffnung 4 angeordnet ist. Die Kammer
15 des rohrférmigen Behilters 3 wird durch den
Einbau eines plattenférmigen Sintermetallkérpers
13 vor der Auslaufdffnung 4 erzeugt. An die Kam-
mer 15 ist die Leitung 16 zur Zufuhr des Ver-
schiussgases angeschlossen.

Ist der rohrférmige Behilter 3 zur Auslaufoff-
nung 4 unter einem horizontal ansteigenden Win-
kel 19 von vorzugsweise grosser 15 Grad ange-
ordnet, oder weist der nicht ndher dargestelite
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Behdlter 3 eine auf den Kopf gestellte, L-férmige
Aussenkontur auf, in deren oberem abgewinkel-
ten Teil die Auslauféffnung 4 angeordnet ist, arbei-
tet die Absperrvorrichtung ohne einen Sinterme-
talikérper 13. Die Kammer 15 wird hierbei durch
die innerhalb des rohrférmigen Behilters 3 erhal-
tene Gasblase gebildet.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Absperren und/oder Dosieren
einer Flussigkeit, welche aus einer Auslaufoff-
nung (4) eines Behélters (3) fliessen kann, wobei
zum Absperren der ausfliessenden Fliissigkeit
eine unter erhdhtem Druck stehende Gasblase vor
der Auslauféffnung (4) aufgebaut wird und der
erhohte Druck der Gasblase mindestens dem in
der Umgebung der Auslauféffnung (4) herrschen-
den Gesamtdruck der Fliissigkeit entspricht, da-
durch gekennzeichnet, dass der Behilter (3) kal-
teisoliert ist und mit einem tiefsiedenden, verfiiis-
sigten Gas gefiillt ist und dass innerhalb des Be-
hélters (3) ein pordser Korper (13) vor der Auslauf-
6ffnung (4) angeordnet ist und die Gasblase zwi-
schen dem porésen Kérper (13) und der Auslauf-
offnung (4) aufgebaut und durch kontinuierliche
Zufuhr eines Verschlussgases aufrechtgehalten
wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Gasblase mit einem Absperr-
druck von 0,1 bis 5 bar iiber dem Druck des ver-
flissigten Gases aufrechtgehalten wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dass die Gasblase mit einem Ab-
sperrdruck von 0,1 bis 0,4 bar (iber dem Druck des
verflissigten Gases aufrechtgehalten wird.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass der Behilter (3)
zur Auslauféffnung (4) unter einem horizontal an-
steigenden Winke! (19) angeordnet wird.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet, dass der Behilter (3)
zur Auslauféffnung (4) unter einem horizontal an-
steigenden Winkel von grdsser 15 Grad angeord-
net wird. .

6. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens
nach Anspruch 1 mit einem Behélter, welcher eine
Auslauféffnung (4) fiir eine Fliissigkeit und einer
dieser zugeordneten Absperrvorrichtung enthélt,
wobei die Absperrvorrichtung von einer separa-
ten Kammer (15) gebildet wird, die einen Zulauf
fir die Flussigkeit aufweist und die an eine Lei-
tung zur Zufuhr eines Verschlussgases ange-
schlossen ist, dadurch gekennzeichnet, dass der
Behalter kalteisoliert ist und mit einem teifsieden-
den Gas gefiilltistund der Zulauf (20) der Kammer
(15) als pordser Kérper (13) ausgebildet ist.

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch ge-
kennzeichnet, dass die Kammer (15) und der die
Auslauféffnung (4) beinhaltende Kérper (22) mit
Abstand (21) innerhalb des Behilters (3) angeord-
net und von dem verfllissigten Gas umgeben sind.

8. Vorrichtung nach Anspruch 6 oder 7, dadurch
gekennzeichnet, dass die Gesamtéffnungen (34)
des pordsen Korpers (13) grésser sind als die
Auslauféffnung (4).
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9. Vorrichtung nach einem der Ansbrﬁche 6 bis
8, dadurch gekennzeichnet, dass der porose Kor-
per (13) ein topfformiger Sinterkérper ist.

Claims

1. Process for the shutting-off and/or metering of
a liquid, which can flow from an outlet opening (4)
of a tank (3), a gas bubble being built up under
increased pressure ahead of the outlet opening (4)
for the shutting-off of the outflowing liquid and the
increased pressure of the gas bubble being equiv-
alent at least to the overall pressure of the liquid
prevailing in the vicinity of the outlet opening (4),
characterized in that the tank (3) is insulated
against low temperatures and is filled with a low-
boiling, liquefied gas and in that, within the tank
(3), a porous body (13) is arranged ahead of the
outlet opening (4) and the gas bubble is built up
between the porous body (13) and the outlet open-
ing (4) and is maintained by continuous supply of
a closure gas.

2. Process according to Claim 1, characterized
in that the gas bubble is maintained with a shut-off
pressure of 0.1 to 5 bar above the pressure of the
liquefied gas.

3. Process according to Claim 1 or 2, character-
ized in that the gas bubble is maintained with a
shut-off pressure of 0.1 to 0.4 bar above the pres-
sure of the liquefied gas.

4. Process according to one of Claims 1 to 3,
characterized in that the tank (3) is arranged at a
horizontally rising angle (19) with respect to the
outlet opening (4).

5. Process according to one of Claims 1 to 4,
characterized in that the tank (3) is arranged at a
horizontally rising angle of more than 15 degrees
with respect to the outlet opening (4).

6. Apparatus for implementation of the process
according to Claim 1, with a tank which contains
an outlet opening (4) for a liquid and a shut-off
device assigned to the latter, the shut-off device
being formed by a separate chamber (15), which
has an inflow for the liquid and which is connected
to a line for the supply of a closure gas, character-
ized in that the tank is insulated against low tem-
peratures and is filled with a low-boiling gas and
the inflow (20) of the chamber (15) is designed as
a porous body (13).

7. Apparatus according to Claim 6, character-
ized in that the chamber (15) and the body (22)
containing the outlet opening (4) are arranged
with a spacing (21) within the tank (3) and are
surrounded by the liquefied gas.

8. Apparatus according to Claim 6 or 7, charac-
terized in that the total openings (34) of the porous
body (13) are greater than the outlet opening (4).

9. Apparatus according to one of Claims 6 to 8,
characterized in that the porous body (13) is a
potshaped sintered body.

Revendications

1. Procédé d’obturation et/ou de dosage d'un
liquide qui peut s’écouler par un orifice de sortie
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(4) d’un réservoir (3), I'obturation pour le liquide
qui s’écoule se faisant a I'aide d'une poche de gaz
a pression plus élevée se trouvant en amont de
I'orifice de sortie (4) et la pression plus élevée de
la poche de gaz correspond au moins a la pres-
sion d’ensemble du liquide qui régne dans I'envi-
ronnement de 'orifice de sortie (4), procédeé ca-
ractérisé en ce que le réservoir (3) est isolé au
froid et est rempli d’'un gaz liquéfié a trés basse
température d'ébullition et en ce qu'a l'intérieur
du réservoir (3) on a un corps poreux (13) en
amont de l'orifice de sortie (4) et la poche de gaz
est formée entre le corps poreux (13) et I'orifice de
sortie (4) et est maintenue par la fourniture en
continu d'un gaz de fermeture.

2. Procédé selon la revendication 1, caractérisé
en ce que la poche de gaz est maintenue a une
pression d'obturation de 0,1 & 5 bars au-dessus du
niveau de pression du gaz liquéfié.

3. Procédé selon la revendication 1 ou 2, ca-
ractérisé en ce que la poche de gaz est maintenue
a une pression d'obturation de 0,1 & 0,4 bar au-
dessus de la pression du gaz liquéfié.

4. Procédé selon I'une des revendications 14 3,
caractérisé en ce que le réservoir (3) est placé
avec un angle (19) croissant par rapport a la direc-
tion horizontale vers l'orifice de sortie (4).

5. Procédé selon 'une des revendications 1 4 4,
caractérisé en ce que le réservoir (3) est incliné
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par rapport & I'horizontale et en direction de I'ori-
fice de sortie (4) suivant un angle croissant supé-
rieur a 15°.

6. Dispositif pour la mise en ceuvre du procédé
selon la revendication 1, & I'aide d’un réservoir
comportant un orifice de sortie (4) pour un liquide
et un dispositif d’obturation ou de fermeture asso-
cié a celui-ci, le dispositif d’obturation étant formé
par une chambre distincte (15) qui comporte une
alimentation en liquide et une conduite pour l'ali-
mentation d’'un gaz d'obturation, dispositif ca-
ractérisé en ce que le réservoir est isolé au froid
et est rempli d'un gaz a trés faible température
d’ébullition et I'alimentation (20) de la chambre
(15) est constituée par un organe poreux (13).

7. Dispositif selon Ia revendication 6, caracte-
risé en ce que la chambre (15) et le corps (22)
muni de I'orifice de sortie (4) sont prévus a une
distance (21) a I'intérieur du réservoir (3) et sont
entourés par le gaz liquéfié.

8. Dispositif selon la revendication 6 ou 7, ca-
ractérisé en ce que toutes les ouvertures (34) du
corps poreux (13) sont supérieures a I'ouverture
de sortie (4).

9. Dispositiv selon 1’'une des revendications 6 &
8, caractérisé en ce que le corps poreux (13) est
un corps fritté en forme de cloche.
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