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! Eingetragene Marke. Der MilliGascounter wurde an der Hochschule fir Angewandte Wissenschaften

Hamburg unter der Leitung von Prof. Dr. Paul Scherer entwickelt.
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Zahlwerk mit LCD-Anzeige

Signal Ausgang (Reedkontakt)
Gas Eingang

Gas Ausgang
Entliftungsschraube fir Beflllung
Gas-Eingangskanal

Gehéause

Bodenplatte

Typ MGC-1 PMMA V3.4
Datenblatt 1 von 2 Rev. 06-2016
Datenblatter
Vorderansicht Seitenansicht Ruckseitenansicht

Mikrokapillare

Zwei Reed-Kontakte
Permanent-Magnet

Sperrflussigkeit

Messzelle (Kippkorper) mit Zwillings-
Messkammern
Markierungs-Schraube fur Pegelstand
Revisionsschraube Gaskanal

Anderungen vorbehalten
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Typ MGC-1 PMMA V 3.4

Datenblatt 2 von 2 Rev. 06-2016
Technische Daten
Minimal-Volumenstrom Quin 1 mi/h | maximaler Gas-Eingangsdruck 100 mbar
Maximal-Volumenstrom Qpax 1 ltr/h | minimaler Gas-Eingangsdruck 5) 8 mbar
Messgenauigkeit, ca. 1) +3 % Menge Sperrflissigkeit, ca. 120 ml
Messrauminhalt, ca. 2) 3 ml | Gas-Temperatur ®) +10 ~ +60 | °C
Min. Messvolumen (Auflésung) ) |3 ml ggﬁ;hdzﬁtgsa;f;:gﬁ#;gang: D4;/6, |mm
Ablesegenauigkeit 4) 0,01 |ml Durchmesser Anschluss-Schlauch | @ 4;/6, |mm
1)

Aufgrund des physikalischen Messprinzips ist der Messfehler vom Volumenstrom abhangig. In

der Datenerfassungs-Software ,,Rigamo“ (Zubehor) ist ein Algorithmus implementiert, der
die Messwerte beim jeweils aktuellen Volumenstrom auf der Basis der Kalibrierkurve in das
wahre Volumen umrechnet. Hierdurch wird der verbleibende Restfehler signifikant reduziert
oder — bei gleich bleibendem Messfehler von +3 — der Messbereich erweitert. Der verbleibende
Restfehler nach der Umrechnung ist kleiner ca. +1% Uber den gesamten Messbereich.

2)
3) _ .
= |nhalt einer Messzelle

4) Durch Kalibrierfaktor mit 2 Dezimalen.

5)

Nennwert; exakter Wert wird durch individuelle Kalibrierung ermittelt

Der minimale Gaseindruck kann sich erhéhen, wenn die Messung mit einem hohen Volumen-

strom begonnen wird, da in diesem Fall ein héherer Druck bendtigt wird, bis die Mikrokapillare
in der Basisplatte frei von Sperrfliissigkeit ist.

6)

Fir das Gesamtgerat gilt: Bei Temperaturen > Raumtemperatur, z.B. bei Platzierung im War-

meschrank, wurde in Einzelfallen eine Schaumbildung der Sperrfliissigkeit beobachtet.

Materialien

Gehause

Plexiglas (PMMA)

Messzelle

Polyvinylfluorid (PVDF)

Anschluss Schlauchverschraubung

Polyvinylfluorid (PVDF)

Standardausriistung

Elektronisches Zahlwerk / LCD-Anzeige

Messzelle mit Zwillings-Messkammer

Anzeige: 6 Ziffern [ml] + 2 Dezimale

1,5 m Anschluss-Schlauch (PVC)

Impulsgeber V6.0 als Signalausgang
(Reedkontakt, potentialfrei)

200 ml Sperrflissigkeit

(Salzsaurelésung 1,8% HCI = 0,5 mol/L) !

1 Reinigungsstift fir Mikrokapillare
fur je 1 bis 5 Stiick MGC's

1 Spritze (zur Feineinstellung der Sperrflissigkeit)

Trichter zur Befiillung

1 Libelle

Zubehor

Datenerfassungs-Software ,Rigamo* fiir Windows®

Sperrflissigkeit Silox (fiir Gasgemische ohne CO,)

Gasanschluss-Schlauch (PVC)

Sperrflissigkeit 200 / 500 / 1.000 / 5.000 ml

Da Salzsaure als ,Gefahrgut® eingestuft ist, existieren fiir den Transport hinsichtlich Transportart, Emp-
fangerland der Ware und Menge gesonderte Richtlinien. Bitte erkundigen Sie sich vor Auftragsvergabe
bei Ihrem Handler oder direkt bei der Firma RITTER uber entsprechende, fir Sie gultige Bestimmungen.

Anderungen vorbehalten
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Typ MGC-1 PVDF V3.4
Datenblatt 1 von 2 Rev. 06-2016
Vorderansicht Seitenansicht Ruckseitenansicht

Zahlwerk mit LCD-Anzeige

Signal Ausgang (Reedkontakt)
Gas Eingang

Gas Ausgang
Entliftungsschraube fir Beflllung
Gas-Eingangskanal

Gehéause

Bodenplatte

Mikrokapillare

Zwei Reed-Kontakte
Permanent-Magnet

Sperrflussigkeit

Messzelle (Kippkorper) mit Zwillings-
Messkammern
Markierungs-Schraube fur Pegelstand
Revisionsschraube Gaskanal

Anderungen vorbehalten




MILLIGASCOUNTER® 05.06
Typ MGC-1 PVDF V34
Datenblatt 2 von 2 Rev. 06-2016
Technische Daten
Minimal-Volumenstrom Quin 1 mi/h | maximaler Gas-Eingangsdruck 100 mbar
Maximal-Volumenstrom Qpax 1 Itr/h minimaler Gas_Eingangsdruck 5) 8 mbar
Messgenauigkeit, ca. 1 +3 % Menge Sperrflissigkeit, ca. 120 ml
Messrauminhalt, ca. 2) 3 ml Gas-Temperatur ®) +10~+80 |°C
) . 3) Anschluss Gas-Ein-/Ausgang: .
Min. Messvolumen (Auflésung) 3 ml Schlauchverschraubung @416, |mm

Ablesegenauigkeit 4) 0,01 |ml Durchmesser Anschluss-Schlauch | @ 4,/6, |mm

R Aufgrund des physikalischen Messprinzips ist der Messfehler vom Volumenstrom abhéangig. In
der Datenerfassungs-Software ,,Rigamo“ (Zubehor) ist ein Algorithmus implementiert, der
die Messwerte beim jeweils aktuellen Volumenstrom auf der Basis der Kalibrierkurve in das
wahre Volumen umrechnet. Hierdurch wird der verbleibende Restfehler signifikant reduziert
oder — bei gleich bleibendem Messfehler von +3 — der Messbereich erweitert. Der verbleibende
Restfehler nach der Umrechnung ist kleiner ca. £1% Uber den gesamten Messbereich.

2) Nennwert; exakter Wert wird durch individuelle Kalibrierung ermittelt

- Inhalt einer Messzelle

4 Durch Kalibrierfaktor mit 2 Dezimalen.

3 Der minimale Gaseindruck kann sich erhéhen, wenn die Messung mit einem hohen Volumen-
strom begonnen wird, da in diesem Fall ein héherer Druck bendtigt wird, bis die Mikrokapillare
in der Basisplatte frei von Sperrfliissigkeit ist.

6 Fir das Gesamtgerat gilt: Bei Temperaturen > Raumtemperatur, z.B. bei Platzierung im War-
meschrank, wurde in Einzelfallen eine Schaumbildung der Sperrfliissigkeit beobachtet.

Materialien

Gehéause / Messzelle

Polyvinylfluorid (PVDF)

Anschluss Schlauchverschraubung

Polyvinylfluorid (PVDF)

Standardausriistung

Elektronisches Zahlwerk / LCD-Anzeige

Messzelle mit Zwillings-Messkammer

Anzeige: 6 Ziffern [ml] + 2 Dezimale

1,5 m Anschluss-Schlauch (PVC)

Impulsgeber V6.0 als Signalausgang
(Reedkontakt, potentialfrei)

200 ml Sperrflissigkeit
Salzsaureldsung 1,8% HCI = 0,5 mollitr) °

1 Reinigungsstift fur Mikrokapillare fiir je 1 bis 5 Stiick
MGC's

1 Spritze (zur Feineinstellung der Sperrflissigkeit)

Trichter zur Befiillung

1 Libelle

Zubehor

Datenerfassungs-Software ,Rigamo* fiir Windows®

Sperrflissigkeit Silox (fir Gasgemische ohne CO,)

Gasanschluss-Schlauch (PTFE — Teflon®)

Sperrflissigkeit 200 / 500 / 1.000 / 5.000 ml

Da Salzsaure als ,Gefahrgut® eingestuft ist, existieren fiir den Transport hinsichtlich Transportart, Emp-
fangerland der Ware und Menge gesonderte Richtlinien. Bitte erkundigen Sie sich vor Auftragsvergabe
bei Inrem Handler oder direkt bei der Firma RITTER Uber entsprechende, fiir Sie giltige Bestimmungen.

Anderungen vorbehalten




MILLIGASCOUNTER®
Typ MGC-1
Bedienungsanleitung

05.09
V34
Rev. 06-2016

2,

Vorderansicht Seitenansicht Ruckseitenansicht
(1) Zahlwerk mit LCD-Anzeige (9) Mikrokapillare
(2) Signal Ausgang (Reedkontakt) (10) Zwei Reed-Kontakte
(3) Gas Eingang (11) Permanent-Magnet
(4) Gas Ausgang (12) Sperrflissigkeit
(5) Entluftungsschraube fur Befillung (13) Messzelle (Kippkdrper) mit Zwillings-
(6) Gas-Eingangskanal Messkammern
(7) Gehause (14) Markierungs-Schraube fir Pegelstand
(8) Bodenplatte (15) Revisionsschraube Gaskanal

Inbetriebnahme

2.1. Nach dem Erhalt

a) Lesen Sie bitte sorgfaltig diese Bedienungsanleitung, um einen langen, stérungsfreien
Betrieb zu gewahrleisten.

b) Bitte den MilliGascounter vorsichtig auspacken.
Die Packung enthalt:

1 MilliGascounter
1 Flasche (200ml) Sperrflissigkeit

(Salzsaureldsung 1,8% HCI = 0,5 mol/L) *°
Bei Gasmischungen ohne CO; als Option:
Sperrflissigkeit Silox

1,5 m Anschlussschlauch

1 Trichter zur Beflillung mit der Sperrfliis-
sigkeit

1 Spritze fur 1 bis 5 MGC’s (zur Einstellung
des korrekten Sperrflissigkeit-Pegels)

1 Libelle zur horizontalen Ausrichtung des
MilliGascounters

1 Reinigungsstab flr die Mikrokapillare fur je
1 bis 5 Stiick MGC'’s

10 Da Salzsaure als ,Gefahrgut® eingestuft ist, existieren fiir den Transport hinsichtlich Transportart, Emp-
fangerland der Ware und Menge gesonderte Richtlinien. Bitte erkundigen Sie sich vor Auftragsvergabe
bei Inrem Handler oder direkt bei der Firma RITTER Uber entsprechende, fiir Sie giltige Bestimmungen.

Anderungen vorbehalten




MILLIGASCOUNTER® 05.10
Typ MGC-1 V3.4
Bedienungsanleitung Rev. 06-2016

2.2,

2.3.

Aufstellung

a) Der MilliGascounter sollte auf einem horizontalen, festen und schwingungsfreien
Untergrund aufgestellt werden.

b) Falls Kondensation aus dem zu messenden Gas innerhalb des MilliGascounters auf-
treten kodnnte, beachten Sie bitte die Ziff. 3.44 ,Kondensation®.

Sperrfliissigkeit

In Fallen, in denen Gasmischungen CO, enthalten, wird ein Teil des CO, von der Sperr-
flissigkeit absorbiert und gast an der Flissigkeitsoberflache aus. Hierdurch wird dieser
Anteil nicht durch die Messzelle gemessen, was zu Messfehlern fiihrt.

Um die Absorption weiterstgehend zu verhindern, wird der MilliGascounter standardmaRig
mit der Sperrflissigkeit ,Salzsaurelosung 1,8% HCI* (= 0,5 mol/L) kalibriert und geliefert.
Fir die Befiillung ist nur die mitgelieferte Sperrflissigkeit zu verwenden, da die Kalibrie-
rung nur mit dieser Flussigkeit gulltig ist. Bei Verwendung einer anderen Flussigkeit treten
aufgrund der abweichenden Eigenschaften wie Viskositat und Oberflachenspannung un-
vermeidlich Messfehler auf.

Die Sperrflissigkeit ,Silox“ kann als Alternative geliefert werden, solange das zu messen-
de Gasgemisch kein CO, enthalt.

Dringend zu beachten bei Anwendung von “Salzsaurelésung” als Sperrfliissigkeit:
Aufgrund des pH-Wertes ist eine atzende Wirkung nicht auszuschlief3en.

Berthrung mit Augen und Haut vermeiden. Dampfe nicht einatmen.

Kann gegenlber Metallen korrosiv sein.

Behalter dicht geschlossen halten.

Empfohlene Lagerung bei 15 — 25°C.

Notruf-Nr.: Giftinformation Minchen, Tel. +49-(0)89-19240

YVVVVVYY

24,

Es werden ca. 120 ml Sperrflissigkeit fir eine Beflillung des MilliGascounters bendtigt.
Befiillung

e Verschluss-Schraube (5) fur Beflllung I6sen

e Mitgelieferten Trichter in die Einfull6ffnung
setzen

e Sofern vorhanden, Gas-Anschlussschlauch
vom Gasausgang (4) zur Entliiftung entfernen

e Sperrflissigkeit in das Gehause einfiillen

Zur Einstellung des korrekten Sperrflissigkeit-
Pegels (16) siehe Ziff. 2.5. ,Einstellung des kor-
rekten Sperrflissigkeit-Pegels”.

Schrauben Sie die Verschluss-Schraube (5) mit
einem maximalen Drehmoment von 1 Nm fest.
(Dieses Drehmoment wird allgemein als ,hand-
fest” bezeichnet.) Andernfalls besteht die Gefahr,
dass das Gewinde bricht.

Anderungen vorbehalten




MILLIGASCOUNTER® 05.11
Typ MGC-1 V3.4
Bedienungsanleitung Rev. 06-2016

2.5. Einstellung des korrekten Sperrfliissigkeit-Pegels

2.5.1. PMMA-Ausfiihrung (Transparentes Gehause)

a)

b)

Fillen Sie bitte zunachst so viel Sperrflissigkeit ein, bis die Flussigkeit die
Messzelle komplett Gberdeckt.

Kippen Sie den MilliGascounter zweimal dergestalt, dass die Messzelle zwei
Kippbewegungen ausfuhrt. Halten Sie dazu den MilliGascounter vor sich, mit
Blick auf die Anzeige der Zahlereinheit, und kippen Sie den MilliGascounter
einmal nach rechts und einmal nach links. Hierdurch wird ein eventueller
Lufteinschluss in den beiden Messkammern beseitigt.

Entfernen Sie den Zuleitungsschlauch vom Gaseingangsstutzen oder machen
Sie den Gaseingang drucklos. Warten Sie, bis die Sperrflissigkeit im vertikalen
Gaseingangskanal den gleichen Pegelstand erreicht hat wie innerhalb des Ge-
hauses.

Fuhren Sie die Fein-Einstellung entsprechend der folgenden Hinweise durch.
Hierfar, d.h. fur die Erhéhung oder Absenkung der Sperrflissigkeit, wird die
Verwendung der mitgelieferten Injektionsspritze empfohlen.

Im oberen Teil des Gehauses (1) befindet sich die Markierungs-Schraube (2) fir
den Pegelstand der Sperrflussigkeit (3).

Die Position dieser Schraube darf auf keinen Fall verandert werden!

(1) Gehause
(2) Markierungs-

Schraube fir
Pegelstand

(3) Sperrflissigkeit

Der MilliGascounter ist korrekt befillt, wenn die Spitze der Markierungs-Schraube
(2) die Oberflache der Sperrflissigkeit (3) gerade berihrt. (Aufgrund der Oberfla-
chenspannung der Sperrflissigkeit wird ein kleiner Flissigkeitskegel zur Schrau-
benspitze angehoben.)

Anderungen vorbehalten
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2.5.2. PVDF-Ausfiihrung

Die Justage der Flllstandshohe erfolgt in gleicher Weise wie bei der PMMA-
Ausfihrung, (2.5.1.). Um die Markierungsschraube fir den Pegelstand sehen zu
konnen, ist im Gehause des Zahlers ein Schauglas angebracht (siehe Foto links
unten).

Fir die Fein-Einstellung, d.h. fir die Erhéhung oder Absenkung der Sperrflissigkeit,
wird die Verwendung der mitgelieferten Injektionsspritze empfohlen (siehe Foto
rechts unten).

2.6. Anschluss der Schlauchverbindungen

Die Gasquelle kann anhand der mitgelieferten PVC-Schlduche (MGC PMMA-Version)
bzw. Teflon®-Schlduche (MGC PVDF-Version) mit dem Gaseingangsstutzen (3) verbun-
den werden.

Lésen Sie hierfur die Verschluss-Schraube am Gaseingangsstutzen (3) und schieben die-
se einige cm auf das Schlauchende. Stecken Sie dieses Schlauchende auf den Konus im
Gaseingangsstutzen und schrauben anschliellend die Verschluss-Schraube fest.

ACHTUNG:

Beim Festdrehen der Verschluss-Schraube kein Werkzeug verwenden! Die Verschluss-
Schraube lediglich mit zwei Fingern ,handfest” anziehen. Ansonsten besteht Gefahr, dass
das Gewinde des Kupplungsstlicks im MGC Gehause Uberdreht wird und so Schaden an
der gasdichten Verbindung zwischen Schlauchanschluss und Gehduse verursacht.

Bei Bedarf ist es mdglich, Uber den mitgelieferten Schlauch den Gasausgangsstutzen (4)
wie zuvor beschrieben mit einem weiterfiihrenden System oder Gerat zu verbinden.

Verwenden Sie gasdichte Schlduche als Verbindung zum MilliGascounter. Silikonschlau-
che sind hierfir nicht geeignet; einfache Gummischlauche sind nur bedingt geeignet.

Anderungen vorbehalten
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3. Messung
3.1. Messprinzip

Das zu messende Gas gelangt Uber
den Gaseingangsstutzen (3) durch eine
Mikrokapillare (9) von unten in den
Flussigkeitsbehalter des MilliGascoun-
ters, der mit einer Sperrflissigkeit (12)
gefillt ist.

Das Gas steigt in Form von kleinen
Gasblasen innerhalb der Sperrflissig-
keit nach oben in die Messzelle (13).
Die Messzelle besteht aus zwei Mess-
kammern, die alternierend durch die
aufsteigenden Gasblasen geflllt wer-
den. Nach erfolgter Fillung einer
Messkammer kippt die Messzelle durch
den Auftrieb der gefiillten Messkammer
in eine Position, in der die geflllte Messkammer entleert wird und die Flllung der zweiten
Messkammer beginnt.

Die Volumenmessung des Gases erfolgt also in diskreten Schritten durch Zahlung der
Kippvorgange der Messzelle (13) mit einer Auflésung von ca. 3 ml (= Inhalt einer Mess-
kammer, siehe Ziff. 3.2). Bei einer Abschatzung/Berechnung des Gesamt-Messfehlers ist
dieser durch die Auflésung bedingte ,Restfehler” (= max. 3 ml) zu bertcksichtigen.

Der Kippvorgang I6st Uiber einen Permanent-Magneten (11) und einen der beiden Mag-
netsensoren auf der Oberseite der Zelle (Reedkontakte) (10) einen Impuls aus, der vom
Zahlwerk (1) registriert wird.

Fir externe Datenaufzeichnungen (PC) kénnen die Schaltimpulse des zweiten Reedkon-
taktes Uber die Buchse (2) erfasst werden (siehe Ziff. 4.3 ,Signalausgang®).

Das gemessene Gas entweicht durch den Gasausgangsstutzen (4).
3.2. Kalibrierung / Messfehler
3.2.1. Statische Korrektur der Fertigungstoleranzen

Das exakte Volumen einer Messzelle ist aufgrund von Fertigungstoleranzen im All-
gemeinen = 3,0 ml und wird daher durch eine eigenstéandige Kalibrierung definiert.
Dieses reale Zellvolumen

e wird beim Standard-Volumenstrom von 500 ml/h ermittelt,

e istim Kalibrierprotokoll angegeben,

e istim Zahlwerk programmiert.

Das bedeutet, dass das gemessene Volumen (= Anzahl der Kippvorgénge der
Messzelle) mit dem programmierten Kalibrierfaktor multipliziert wird und das Ergeb-
nis zur Anzeige gebracht wird.

Bitte beachten Sie: Das hier im Zahlwerk angezeigte Volumen ist nicht korrigiert, im
Sinne eines Messfehlers (Kalibrierkurve) Giber gesamtem Durchflussbereich; um die
dynamische Korrektur des Messfehlers Giber den gesamten Bereich der Durchfluss-
rate zu ermitteln, nehmen Sie bitte Bezug zu Ziffer 3.2.2.

Anderungen vorbehalten




MILLIGASCOUNTER® 05.14
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3.3.

3.4.

3.2.2. Dynamische Korrektur des volumenstromabhidngigen Messfehlers

Aufgrund des physikalischen Messprinzips ist der Messfehler volumenstromabhan-
gig. Der Fehler betragt ca. +3% beim minimalen Volumenstrom und ca. -3% beim
maximalen Volumenstrom.

Es ist eine Datenerfassungssoftware ,Rigamo* lieferbar, die —neben anderen Soft-
ware-Eigenschaften— eine automatische Korrektur des dynamischen (volumen-
stromabhangigen) Fehlers durchfihrt. Der Algorithmus rechnet die Messwerte beim
jeweils aktuellen Volumenstrom auf der Basis der Kalibrierkurve in das wahre Volu-
men um. Der verbleibende Restfehler ist kleiner als ca. £1% uber den gesam-
ten Messbereich.

Einfluss des Totraumvolumens

Als Totraumvolumen bezeichnet man das Volumen des gesamten Gasleitungssystems
zwischen der Gasquelle und dem MilliGascounter (bei Garversuchen inklusive des Volu-
mens des Gargefales oberhalb des Substrates).

Wird die Messung des Gasvolumens bei Umgebungsdruck gestartet (Druck im Totraumvo-
lumen = aktueller Atmospharendruck), bewirkt ein Volumenstrom (bei Garversuchen: das
generierte Gas) zunachst nur eine Erh6hung des Gasdrucks im Totraumvolumen. Erst
nach Uberschreiten des minimalen Gas-Eingangsdrucks i.H.v. 5 mbar beginnt die Mes-
sung des Gasvolumens durch den MilliGascounter.

Bedingt durch die Bauart des MilliGascounters verbleibt nach Versuchsende dieser Uber-
druck i.H.v. 5 mbar im Totraumvolumen. Dieses hierdurch bedingte Fehlvolumen muss
daher zum Messergebnis hinzugerechnet werden und berechnet sich wie folgt:

P, + P
Vien: = V,x(———" D
wobei: |Vrken = Fehl-Volumen
Vr = Totraumvolumen
Pa = Aktueller Druck [mbar]
Pr = Verbleibender Druck im Totraumvolumen =5 [mbar]

Kondensation

Enthalt das zu messende Gas Wasserdampf oder ein anderes Kondensat-fahiges Gas, ist
dafir zu sorgen, dass das Gas nicht innerhalb des MilliGascounters kondensiert. Dieses
kann durch vorherige Abkihlung auf Raumtemperatur oder durch Verwendung einer Kon-
densat-Falle geschehen. Zur Abkuhlung des Gases ist im einfachsten Fall ein entspre-
chend langer Zuleitungsschlauch oder ein etwa 20 cm langes Metallrohr ausreichend; ggf.
kann die Zuleitung durch ein Wasserbad geflhrt werden.
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3.5.

3.6.

3.7.

Wenn eine Kondensat-Bildung unvermeidbar ist, sollte der MilliGascounter auf jeden Fall
so aufgestellt werden, dass in der Zuleitung befindliches Kondensat nicht in das Geréat lau-
fen kann'. Gleichzeitig verhindert eine solche Kondensat-Falle auch umgekehrt, dass
Sperrflussigkeit rickwarts in die Gaszuleitung oder zur Gasquelle (Gargefal) flielt, was
durch einen Temperaturabfall innerhalb des Systems Gasquelle/Gaszuleitung (Garappara-
tur) und einen damit verbundenen Unterdruck geschehen kann. Solche einfachen Kon-
densat-Fallen sind auf Wunsch lieferbar. Ist dennoch Kondensat in den MilliGascounter
gelangt, sammelt sich dieses am Boden des Flissigkeitsbehalters und kann mit einer Pi-
pette abgesaugt werden.

Einfluss von Schmutzpartikeln im Gasstrom

Wird der Gasfluss in der Zuleitung oder in der Mikrokapillare des MilliGascounters durch
Schmutzpartikel oder Flussigkeit behindert, so wirkt sich dieses auf den Kalibrierfaktor
aus. Daher mussen Schmutzpartikel durch einen geeigneten Filter absorbiert werden und
die Zuleitungen innen trocken sein.

Einfluss der Temperatur

Durch die extreme Aufldsung des MilliGascounters im Milli-Liter-Bereich werden auch ,Vo-

lumenstrome® durch Temperaturanderungen erfasst. Eine Temperaturerhdhung

[-abnahme] in der Gasquelle bzw. im Zuleitungssystem bewirkt eine Expansion [Kontrakti-

on] des in diesem System befindlichen Gases proportional zu dessen Volumen. Wahrend

eine Ausdehnung des Gases einen ,virtuellen“ Gasstrom (mit entsprechender Anzeige am

Zahlwerk) generiert, erzeugt eine Kontraktion einen Unterdruck im Zuleitungssystem. Die-

ser Unterdruck hat zur Folge, dass Sperrflissigkeit durch die Mikrokapillare in die Gaszu-

leitungen flieRen kann. Sperrflissigkeit in den Gaszuleitungen bewirkt

= einen erhdhten Vordruck,

= eine Zeitverzégerung bis zur ersten Anzeige im Zahlwerk, bis die Mikrokapillare wieder
frei von Sperrflissigkeit ist.

= schwankende Messergebnisse,

Es sollte daher erst nach der Temperaturangleichung des gesamten Systems? mit der ei-
gentlichen Messung begonnen werden. Eine Ausdehnung des Gases wahrend der Tem-
peraturangleichung kann gleichzeitig zur Funktionskontrolle des MilliGascounters dienen
(Beschreibung der Reset-Taste siehe Ziff. 4.2.).

Die Raumtemperatur sollte wahrend der gesamten Messung in etwa gleich bleibend sein
(Vorsicht bei Temperaturabsenkungen in der Nacht und am Wochenende), anderenfalls
muss Uber eine Temperaturmessung und —protokollierung eine integrierende Korrektur der
Messwerte erfolgen (siehe auch: ,Temperatur- und Druckkorrektur®). Eine weitere Alterna-
tive ist die Aufstellung von MilliGascounter, Zuleitungsschlauch und Gasquelle in einem
temperierten Schrank.

Einfluss des Gasdrucks im System
Eine Zunahme [Abnahme] des Drucks des in der Gasquelle bzw. im Zuleitungssystem be-

findlichen Gases bewirkt eine Expansion [Kontraktion] proportional zu dessen Volumen. Es
gilt daher analog das im vorherigen Abschnitt zum Einfluss der Temperatur Gesagte.

1
Bei Anschluss des MilliGascounters an ein Gargefald sind Kondensat-Fallen insbesondere bei
thermophiler Garweise ratsam, da dann besonders viel Wasserdampf entweichen kann.

Bei Garversuchen: Nach Temperaturangleichung der Gartemperatur.
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3.8. Einfluss des Wasserdampf-Partialdruckes®

Wenn das Messergebnis um den Volumenanteil des Wasserdampfes korrigiert werden
muss, kénnen in Abhangigkeit der Temperatur die Werte der folgenden Tabelle 1 in die
Gleichung gemaR Ziffer 3.99. eingesetzt werden.

Temp. Wasserdampf- Temp. Wasserdampf- Temp Wasserdampf-

Partialdruck Partialdruck Partialdruck

[°C] [mbar-hPa] [°C] [mbar-hPa] [°C] [mbar-hPa]

15 17,0 20 23,4 25 31,7

16 18,1 21 24,9 30 42,6

17 19,4 22 26,4 35 56,4

18 20,6 23 28,1 40 73,9

19 22,0 24 29,9 45 95,9

Tabelle 1: Wasserdampf-Partialdriicke
3.9. Temperatur- und Druckkorrektur

Der MilliGascounter ist ein volumetrischer Gaszahler und misst daher das Gasvolumen im
jeweils aktuellen Betriebszustand, der von Gastemperatur, Luftdruck und Wasserdampf-
Partialdruck abhangt (zum Wasserdampf-Partialdruck siehe Fullnote ,9%). Zur Umrech-
nung auf Normbedingungen werden daher diese Messgrofien bendtigt. Die Gastemperatur
wird dabei am Gasausgang gemessen.

Entsprechend der Gasgleichung gilt allgemein:

v, = v f 1;v+PFx77:N
N [
wobei |Vy |= |Norm-Volumen in | [ltr]
Vi |= | Angezeigtes Volumen in | [Itr]
P, |= |aktueller Luftdruck in |[mbar-absolut]
Py |= | Wasserdampf-Partialdruck in |[mbar]
Pe |= |Druck der Flussigkeitssaule
oberhalb der Messkammer =1 |[mbar]
Pn |= |Norm-Druck = 1013,25 [mbar]
Tn |= | Norm-Temperatur = 273,15 [Kelvin]
T, |= |aktuelle Temperatur in |[Kelvin]

Ist der genaue Luftdruck nicht bekannt, kann ggf. der Normdruck eingesetzt werden.

Bei einer Luftdruckschwankung von 980 -1050hPa ergeben sich Fehler im Bereich -3,3%
bis +3,7%.

13Das in dieser Ziffer 3.8 Gesagte gilt nur fir Gase, die Wasserdampf enthalten und wenn das Volumen des Wasser-
dampfes rechnerisch aus dem Messergebnis eliminiert werden muss. Ist der Wasserdampf ein ,natirlicher* Bestand-
teil des Gases und soll dessen Volumen daher mit berlcksichtigt werden, darf keine entsprechende (Partial-
)Druckkorrektur durchgefiihrt werden. In der Gleichung gemaR Ziffer 3.9 muss in diesem Fall py = 0 gesetzt werden.
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3.10. Besonderheiten bei Garversuchen

e Bei Brutschranken ohne Zwangsventilation kann durch ungleichmafige Temperierung
ein Unterdruck in den Reaktionsgefallen auftreten.

e Das freie Volumen im Gargefall (oberhalb des Substrates) und in den Zuleitungen zum
MilliGascounter sollte 0,5L nicht unterschreiten. Dieses Volumen wirkt als Puffervolu-
men sowohl bei eruptiv ablaufenden Garprozessen als auch bei Temperaturriickgang
zur Vermeidung der Entstehung eines Unterdruckes. Es sollten daher nur Gefale ver-
wendet werden, in denen oberhalb des Probenmaterials noch ein freies Volumen von
mindestens 0,5L vorhanden ist.

¢ Um die Gesamtgasbildung moglichst genau zu bestimmen, ist es ratsam, nach Been-
digung des Garversuches das geldste CO, im Gargefall durch Ansauern auf pH 1-2
auszutreiben. Dies kann allerdings zur Schaumbildung fihren und die Schlauche be-
netzen.

¢ Der MilliGascounter wurde bei Raumtemperatur (21°C) kalibriert. Falls die selbst defi-
nierte Standardtemperatur ebenfalls 21°C betragt (anstatt der internationalen Stan-
dardtemperatur von 0°C / 273,15 K), kann auf die Temperaturkorrektur verzichtet wer-
den, wenn das Gas auf 21°C abgekuhlt wird. Bei einer Fermentierungstemperatur von
37°C kann das durch Verwendung eines 1,5 m langen Schlauches erreicht werden.

¢ Nach vorlaufigen Erfahrungen im Labor von Prof. Dr. Paul Scherer14 (University of Ap-

plied Sciences Hamburg, Paul.Scherer@rzbd.haw-hamburg.de) bieten insbesondere
stark ausgefaulte Impfschlamme Probleme, die dann ohne Testsubstanz (Nullprobe)
z.B. 400mI/500 ml Ansatz Uber 21 Tage an Restgas erzeugen. Diese Restgasmenge
bezieht sich auf einen standardisierten Trockenriickstands-Gehalt (TR-Gehalt) von 9%
im Ansatz. Geringere TR-Gehalte verstarken bei einer Nullprobe den obigen Effekt.
Der TR-Gehalt sollte daher mind. 3% betragen. Die Nullproben sollten auch nicht an
der TUr des Temperierschranks stehen, weil es hier geringfiigig kélter sein kann. Es ist
auch darauf zu achten, dass auf der Klaranlage eingedickter Faulschlamm Fallungs-
mittel enthalt, die zwar biologisch weitgehend inert sind, die aber mit Ol bzw. Alkanen
angemischt werden und daher die Hintergrundaktivitat stark erhdhen. Die groften Feh-
lerquellen kdénnen nicht gleichmaRig homogenisierter Impfschlamm und undichte Ver-
bindungen sein.

o Sollte die Gasproduktion des Impfschlammes zu niedrig sein, kann dies in manchen
Fallen dazu fluhren, dass in den Garflaschen ein Unterdruck entsteht. Dies kann abhan-
gig von den geflhrten Schlauchverbindungen zu einem Rickfluss der Sperrfliissigkeit in
das Prifgefall fihren. In solchen Fallen wird empfohlen, die Gasproduktion durch Hin-
zugabe von Zellpulver (z. B. Avicel) zu erhdhen. Weiterhin sollte der Versuchsaufbau
bei Zimmertemperatur gestartet werden, so dass die Temperatur im Brutschrank (meist
35-37°C) gleichmaBig ansteigt, und dabei einen leichten Uberdruck erzeugt.

14

Scherer, P.A. (2001) Influence of high solid content on anaerobic degradation tests measured online by a Milli-
Gascounter® station for biogas. In: Proceedings of the 9" World Congress on “Anaerobic Digestion 2001” (L. van Velsen,
W. Verstraete, Eds.), Antwerpen.
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4. Zahlwerk

4.1. Anzeige

Die Anzeige des Gasvolumens erfolgt in Milli-Litern mit einer Auflésung von 0,01 ml (=
10 ul). Der bei der Kalibrierung ermittelte Kalibrierfaktor ist im Zahlwerk programmiert. Das
bedeutet, dass das gemessene Volumen (= Anzahl der Kippvorgange der Messzelle) mit
dem programmierten Kalibrierfaktor multipliziert wird und das Ergebnis zur Anzeige ge-
bracht wird.

4.2. Ruckstelltaste

Unterhalb der Digitalanzeige befindet sich die blaue Ruckstelltaste. Ein Druck auf die
Ruckstelltaste 16scht den Messwertspeicher und setzt die Anzeige zurlck auf null. Der Ka-
librierfaktor bleibt im Speicher des Zahlwerkes erhalten.

Die manuelle Rickstellung hat keinen Einfluss auf ein Daten-Erfassungssystem (z.B. die
Software ,Rigamo®), die an den Signalausgang angeschlossen ist.

4.3. Signalausgang

4.3.1. Reed-Kontakt

Funktionsprinzip:

Die Messung des strdomenden Gasvolumens erfolgt durch Zahlung der Kippvorgange
der Messzelle (13) Uber einen Dauermagneten (11) und zwei Reed-Kontakte. Der
Dauermagnet ist an der Oberseite der Messzelle angebracht, die Reedkontakte sind im
Deckel des Flussigkeitsbehalters eingegossen.

Wahrend des Kippvorganges der Messzelle schliet der Dauermagnet beide Reed-
Kontakte. Der erste Reed-Kontakt I6st hierdurch einen Puls im Zahlwerk (1) aus, der
fur die LCD-Anzeige benutzt wird. Der zweite Reedkontakt dient als Impulsgeber (V6.0)
und kann als Ausgangssignal fur ein externes Messwert-Erfassungssystem genutzt
werden. Hierbei ist zu beachten, dass der vom Zahlwerk angezeigte Wert dem ,,wah-
ren” Volumen entspricht (= gemessenes Volumen multipliziert mit dem Kalibrierfak-
tor). Dagegen entsprechen die an der Ausgangsbuchse des Reed-Kontaktes gezahlten
Pulse nur der Anzahl der Kippvorgange, also dem unkorrigierten (nicht kalibrierten)
Volumen.

Der Reed-Kontakt fir das Ausgangssignal arbeitet als potentialfreier Schliel3er.

Elektrische Daten:

Max. Schalt-Leistung | 10 Watt

Max. Schalt-Strom 0,5 |A/DC
Max. Schalt-Spannung 100 V/DC
Schalt-/SchlieRzeit, ca. 0,1 |sec

Prellzeit <1 msec

Max. Kontakt-Widerstand 150 mOhm

4.3.2. Ausgangsbuchse

An der Ausgangsbuchse (2) kdnnen die Schaltpulse des zweiten Reed-Kontaktes gemes-
sen werden.

Anderungen vorbehalten
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Achtung: Die Schaltpulse des Reed-Kontaktes entsprechen der Anzahl der Kippvorgange
der Messzelle. Sie sind somit ein MaR fur das unkorrigierte (nicht kalibrierte) gemessene
Gasvolumen. Das Uber die Ausgangsbuchse erhaltene Gasvolumen muss daher mit dem
Kalibrierfaktor multipliziert werden, um das wahre Gasvolumen zu erhalten.

Bei der Ausgangsbuchse handelt es sich um eine Standard-Stereobuchse 3,5 mm an die
ein Klinkenstecker angeschlossen wird (identisch mit Klinkenstecker fiir Walkman-Gerate).

A B C D

Reset

’—\ Signal

= IN||W| |

[ GND
4
Keylock 3 |2
123456.12
L_—__ |
Legende:
Teil |Funktion Pin/Kontaktdes | ¢\ ion
Klinkensteckers
A | Reed-Kontakt Nr. 1 fir Zahlwerk 2 Masse
B |Z&hler und LCD-Anzeige 3 Signal
Reed-Kontakt Nr. 2 fir Ausgangs- .
C signal und Anschlussbuchse 4 Nicht belegt
D Anschluss-Stecker
(3.5 mm Stereo-Klinkenstecker)
5. Wartung

5.1. Fiillstandskontrolle der Sperrfliissigkeit

Die Sperrflissigkeit im MilliGascounter verdunstet geringfiigig in Abhangigkeit des Volu-
menstromes sowie der Betriebstemperatur. Auch der offene Gasausgangsstutzen (4) hat
einen Einfluss auf die Verdunstung. Die Offnung des Gasausgangsstutzens kann man mit-
tels eines Stopfens, der mit einer Kantile durchstochen wird, ggf. extrem einengen und
damit die Verdunstungsrate nochmals verringern. Fur eine gleich bleibende Messgenauig-
keit ist daher der Fillstand von Zeit zu Zeit zu Uberprifen (in Bezug auf den korrekten
Fullstand siehe Ziff. 2.3 ,Sperrflissigkeit®).

5.2. Austausch der Sperrfliissigkeit

Ein Austausch der Sperrfliissigkeit ...

e ...ist notwendig, wenn Partikel oder Substanzen aus dem Gas, die in die Sperrflissig-
keit eingebracht worden sind, eine Blasen- oder Schaumbildung verursachen,
o ...ist empfohlen, wenn eine sichtbare grolere Menge von Partikeln in der Sperrflis-

sigkeit schweben.
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5.3.

5.4.

5.5.

Reinigung der Mikrokapillare

Der freie Querschnitt der Austrittséffnung der Mikrokapillare (9) am Boden der Basisplatte
des MilliGascounters hat einen maRlgeblichen Einfluss auf die Messgenauigkeit. Eine ver-
engte Gasaustritts6ffnung wirkt sich in erster Linie auf den Gasvordruck aus, der dann
auch Uber 30 mbar in der Gaszuleitung steigen und zu einem pulsierenden Gasstrom flih-
ren kann. Dieses fuhrt zu fehlerhaften Messungen. Die Mikrokapillare ist daher gelegent-
lich zu reinigen. Die Notwendigkeit einer Reinigung kann aus einer Erh6hung des Gas-
Eingangsdruckes auf iiber 10 mbar wahrend der laufenden Messung abgeleitet werden.

a) Um den MilliGascounter zu reinigen, entleeren Sie die Flissigkeit entweder durch
Ausgiellen der Sperrflissigkeit durch den Gasausgangsstutzen (4) oder durch Her-
aussaugen der Sperrflissigkeit mittels einer Pipette durch diesen Stutzen.

b) Entfernen Sie die 4 Verschlussschrauben unterhalb der Gehause-Grundplatte des Mil-
liGascounters.

c) Entfernen Sie die 4 Schrauben am Messzellen-Halter (Lagerbock), der sich auf der
Gehause-Grundplatte befindet.

d) Zur Reinigung der Mikrokapillare verwenden Sie bitte ausschlieRlich den mitgelieferten
Reinigungsstab, in den ein feiner Draht eingelassen ist. Ein Draht mit einem geringe-
ren Durchmesser hatte nicht den gewilnschten Reinigungseffekt, ein gréRerer Durch-
messer kénnte zu einer Beschadigung der Mikrokapillare und damit zu einer Verande-
rung des Kalibrierfaktors fihren (Messfehler!).

e) Verschrauben Sie den Messzellen-Halter wieder mit der Gehause-Grundplatte in der
vorherigen Position.

f) Verschrauben Sie die Gehaduse-Grundplatte wieder mit dem Gehause. Achten Sie
hierbei auf die korrekte Position des Dichtungsrings. Ziehen Sie die 4 Verschluss-
Schrauben nacheinander kreuzweise diagonal an (nicht nacheinander in Umfangsrich-
tung), maximales Drehmoment beim Anziehen der Schrauben: 3 Nm (,handfest), um
ein Ausreillen der Gewinde im Plexiglas zu vermeiden.

g) Befillen Sie den MilliGascounter mit Sperrfliissigkeit gemaf Ziff. 2.3 ,Sperrflissigkeit”.

Batterie-Wechsel (Zahlwerk)
Das Zahlwerk ist mit einer Lithium-Batterie (2 V) ausgeristet mit einer Betriebsdauer von
ca. 4-5 Jahren (Angabe ohne Gewahr?*). Die Batterie kann leider nicht erneuert werden, da

sie mit ihrer Halterung verschweilt ist.

Fir einen Batteriewechsel muss daher der MilliGascounter zum Hersteller zuriickgeschickt
und das Zahlwerk getauscht werden.

Ausbau / Wechsel der Messzelle

Sollte der Ausbau der Messzelle erforderlich sein, wird empfohlen, das Gerat zum Herstel-
ler zurtick zu schicken. Ist dieses nicht mdglich oder unwirtschaftlich, kann die Messzelle
(mit Messzellen-Halter) wie folgt aus- und eingebaut werden:

e Folgen Sie den Anweisungen der Ziff. 5.3. (a) bis (c)

e Nach Erhalt der Austauschzelle (mit Messzellen-Halter) folgen Sie zum Einbau der
Messzelle den Anweisungen der Ziff. 5.3. (d) bis (g).

Neben Fertigungstoleranzen beeinflusst die Lager- und Arbeitstemperatur der Batterie / des
MilliGascounters die Betriebsdauer.
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Nach dem Einbau sollten folgende Funktionsprifungen durchgefihrt werden:

e Freie Schwingung: Halten Sie den MilliGascounter mit der Unterseite nach oben und
schwenken diesen leicht. Die Messzelle sollte hierbei frei schwingen kénnen.

o Dichtheits-Test: VerschlieRen Sie den Gasausgang durch einen Schlauch mit abge-
klemmten Ende. Beaufschlagen Sie den MilliGascounter mit ca. 10-20 mbar Uberdruck
und beobachten die Druckanzeige (Manometer). Der Gasdruck sollte konstant bleiben.

5.6. Langzeitlagerung

Fur eine Langzeitlagerung sind keine besonderen Mallhahmen notwendig.
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