Beispiel einer IMETER DiVA-Messung: Dichte und Viskositdt von Diiodmethan zw. 20 bis 30°C (www.imeter.de)
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IMETER V.5.5 rev.32
automatic Report (766C83N16312B), IMETER / MSB Breitwieser, Augsburg, 12. Mai 17

ID N° 15988 - DiVA-Method: Constant Rate AT 10,1K
Title: Methyleniodid 20-30°C

Remarks: Methyleniodid , Diiodmethane, Aldrich Cat.: 15,842-9, 99% GC.
Sample/Ref.: Diiodmethane
-------- RESULLS fOr 25,0°C == mmmmmmmm oo m oo oo oo oo

Viscosity: 1] (100/s) = 2,58 £0,027 mPa-s, v = 0,78 cSt
Temperature coefficient: k; = 15,9 -10-3/K
Density: p=3,3070 £0,00042 g/cm?

Coefficient of thermal expansion: k¥ = 81,9 -10-5/K

Report
1.MESSPRINZIP

Die 'DiVA'-Methode beruht auf Kraftmessungen mit einem geraden Kreiszylinder (=Messkdrper), der sich konzentrisch in einer R6hre mit der Probe befindet. Dabei ist
der Messkorper liber die Aufhdngung an einer Wagezelle angeschlossen. Die Réhre ist auf einer Plattform koaxial-konzentrisch zum Messkérper ausgerichtet. Wird
die Plattform - also die Rohre - bewegt, so flief3t Probe durch den ringformigen Spalt zwischen Messkorper und Réhre. Dadurch wirkt auf den Messkorper eine
zusatzliche Kraft, die durch Strémung und Zahigkeit der Probe hervorgerufen wird. - Uber die Beweggeschwindigkeit ergibt sich aus der Geometrie von Réhre und
Messzylinder eine entsprechende Zwangsstromung durch den Ringspalt. Stromung, Kraft, Geschwindigkeit und geometrische Verhaltnisse gehorchen der analogen
Form des Hagen-Poieseuille'schen Gesetzes fiir Ringspalte und erlauben unter Beriicksichtigung von Aufhdngung, Auftriebseffekten und der Stromungskinetik eine
ungewohnlich exakte Berechnung der absoluten Viskositit fiir Newtonsche Fluide.Indem, wie in dieser Messung bei gleichbleibender Deformation (der
Schergeschwindigkeit 100 /s kommt etwa die Bedeutung von leichtem Pumpen, Auftragen gleich), die Probentemperatur verandert wird, kénnen
Temperaturkoeffizienten der Viskositat, der Ausdehnungskoeffizient und entsprechende Regressionsfunktionen bestimmt werden, die die Interpolation der
thermischen Eigenschaften erméglichen (weitere Auswertungen erlauben evtl. die Bestimmung des Viskositatsindex und der Platzwechselenergie).

Bei Stillstand wirkt auf den Messkorper die Auftriebskraft. - Die Dichte (spezifische Masse, Massekonzentration) gibt das Verhaltnis von Masse zu Volumen an.
Sie ist ebenfalls eine temperaturabhangige Stoffkonstante. Die Dichte wird in diesem Verfahren nach der Auftriebsmethode (hydrostatische Wagung) bestimmt:
"Ein in einer Fliissigkeit untertauchender Kérper (Messkérper) erscheint um so viel leichter, wie die seinem Volumen entsprechende Fliissigkeitsmenge wiegt.” Damit
aus der Auftriebskraft der Dichtewert definitiv berechnet werden kann, ist die Bestimmtheit des von Temperatur und Druck abhidngenden Messkorpervolumens
evident - entsprechendes gilt hinsichtlich der geometrischen Verhaltnisse und der Geschwindigkeit fiir die Viskositdtsmessung - * DiVA-Messungen sind rein
metrologisch. Die Ergebnisse sind riickfiihrbar. Die im nachfolgenden Bericht aufgeschliisselten Mess- und Normaldaten beschreiben das Zustandekommen der
Resultate sehr weitgehend. Ergebnisse der DiVA-Messungen zeigen keine prinzipiellen Abweichungen zu Resultaten, die durch den Einsatz klassischer
Referenzverfahren wie Glaskapillarviskosimeter oder Pyknometer gewonnen werden kénnen. *

2.UBERSICHT
Dichte und Viskositdat wurden 28 mal gemessen.

Messdauer eine Stunde; stufig, zwischen 20,0 und 30,0°C ansteigender Temperaturverlauf, vier

Temperaturniveaus; mit drei Stufen; 3,4 K Temperaturunterschied je Stufe, mit jeweils sieben
Viskositdtsmesswerten.

= Diagramm 1: Die Temperatur im Verlauf der Messung -
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Mit Diagramm 1. ('t/T-Protokoll') wird eine Ubersicht gezeigt, die den Temperaturverlauf in der Messung und eine Zusammenfassung der Vorgénge anzeigt. -- Die
Kreismarkierungen zeigen Temperaturmesswerte an; die blauen Quadrate stehen fiir Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von Dichtemessungen, rote Winkel fiir
Viskositdtsmessungen.

3. VISKOSITATS - MESSUNG

Akquisitionsperiode der 28 Messwerte im Messablauf: 11 bis 70 min, Temperatur AT =+10,064 K

Ergebniswert:n =2,580 0,026 mPa-s bzw. +1,0% (298,15 K)

Streuung: +2,7-10-3 mPa-s absolute bzw. 1,0%o relative Standardabweichung

Berechnung: lineare Regressionsgleichung, eindeutig temperaturabhangig.

Temperaturabhangigkeit zwischen 19,979 und 30,043 °C:
1 [mPa-s] = f(9[°C]) = 3,836 - e(-15,859-9/1000) r?=0,99969 s?=7,41E-6

Messung bei konstanter Schergeschwindigkeit (CR), y* =100 0,044 s-1.

Der Temperaturkoeffizient der Viskositat mit 15,9 [10-3K-1] entspricht gewdhnlichen Werten gut. Die

relative Anderung der Viskositit mit der Temperatur betrigt 1,6%, entsprechend 0,041 mPa-s pro Grad

bei der Angabetemperatur.

Die Messdaten werden automatisch analysiert. Ergebnis und ermittelte Formeln stellen Vorschldge dar, wobei sich aus den Umstdnden der Messung ggf. andere
Zusammenhdnge ergeben kénnen. Ublicherweise kann der Temperaturkoeffizient der Viskositdt fiir Fluide bei 25°C im Bereich zwischen 5 und 35 107" liegen. Der
Korrelationskoeffizient zeigt die Qualitdt der gegenseitigen Abhéngigkeit an (r? der ‘ziemlich gut' ist). Die Prézision zwischen den Messwerten und der Regressionsgleichung
wird durch die Varianz (s?) der Residuen qualifiziert - die Standardabweichung (Vs?) muss deutlich kleiner als die anzunehmende Messunsicherheit sein.

= Diagramm 2: Die Temperaturabhdngigkeit der Viskositdt -
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Das Diagramm 2, "eta-f(T)2", zeigt die 28 Viskosititsmesswerte als Dreiecke bei der jeweils beigemessenen Temperatur. Der Angabewert bei 25°C fiir die Diiodmethane-
Probe ist als Kugelmarke abgebildet; der Bereich der Messunsicherheit wird zwischen den den beiden feinen Linien ausgewiesen. Der Verlauf der Regressionsfunktion ist als
dicke, gestrichelte Linie gezeichnet und die hinterlegte Referenzfunktion zu 'Diiodmethane-'ist schraffiert in der Breite der Messunsicherheit eingezeichnet.

Die thermodynamische Formulierung gemafi der Arrhenius-Andrade Beziehung lautet fiir die
Diiodmethane-Probe zwischen 20 und 30°C :
1 [mPa-s] = f(T[K]) = 0,022808-¢1409.6/T  mit r2=0,999906 und 5°=0,0000047

Die Arrhenius Gleichung der Form "k = A-e'E"/RT =n" gibt in Entsprechung der Reaktionsgeschwindigkeitskonstanten k die Viskositdt n an. In der Gleichung bedeuten die
beiden Konstanten 'A' Arrheniusfaktor bzw. eine Materialkonstante (In(A)=-3,7806) sowie 'E,' die Aktivierungs- bzw. Platzwechselenergie. E,=-169,54 J/mol (R ist die
allgemeine Gaskonstante). Weil A temperaturabhdngig ist, ist die Gleichung wenig extrapolierbar. .

Mit der ebenfalls in Temperaturabhingigkeit gemessenen Dichte (p) kann die kinematische Viskositat
(v) gemafd v = n / p als Funktion der Temperatur angegeben werden. Ein Berechnungsterm fiir v in der
Einheit Centistokes (cSt [mm?/s]) ergibt sich nach:

. (-:0,015859-9)
v [mm?/s] = f(9[°C]) = 38358 -e / (3,3748-2,7096-10-9)

Die kinematische Viskositdt stellt die Zdhigkeit eines Fluids inklusive seiner Massentrdgheit dar, aus ihr kann ggf. der Viskositdtsindex (VI) nach ASTM D2270 berechnet
werden. .
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3.1. Tabelle 1, Daten der Viskositdtsmessung
Die gegebenen Zusammenhadnge beruhen auf Ableitungen der ermittelten Messdaten - Tabelle 1 stellt
dazu Eingangs- und Ergebnisdaten zur Verfiigung.

Tabellensymbole: t Zeitpunkt [min], T Temperatur [°C], n Messwert Viskositat [mPa-s], v, Beweg- bzw. Relativgeschwindigkeit zwischen
Messkorper und Roéhre [mm/s], F, viskositatsbedingte Kraft am Messkorper [mN], r Schubspannung [Pa], Vmax. maximale
Stromungsgeschwindigkeit [mm/s], ¥’ Schergeschwindigkeit [s™], Re Reynoldszahl.

Tabelle 1 listet die wesentlichen Kennzahlen zu den einzelnen Messungen auf. Die zentrale Messgréf3e ist in der Spalte F, angegeben; sie ist die 'rein-viskose' Kraft und
zentrale Gréfe fiir die Berechnung der Viskositdt durch die IMETER-Ringspaltgleichung. Sie wird nach Korrekturen aus der stationdren Kraft (F,,) erhalten. Berticksichtigt
werden die Auftriebskrdfte von Zylinder (F,) und Aufhd@ngung (F,), der geschwindigkeitsproportionale Druckverlust durch die kinetische Energie und die Reibung in der
Einlaufzone des Ringspaltes (F;), die viskose Reibung (rekursiv) des/der Aufhdngungsdrihte/Stibe des Zylinders im Medium (Fp,,) sowie ein konstanter Beitrag Fo, der durch
eine vorgegebene FliefSgrenze, Benetzungskraft, Konvektion (...) begriindet sein muss .

Die Korrektur der stationdren Kraft ergibt sich damit aus F, = F,, - F, - Fp, - F; - Fpp - Fo. Die Korrekturen kénnen in einem erweiterten Berichtsformat (zuschaltbar) in allen
Einzelheiten ausgegeben werden.

Die Schubspannung t entspricht der rein durch die Viskositit des Mediums je Quadratmeter der Zylindermantelfidche ausgelibten Kraft. Vmay. ist die Maximalgeschwindigkeit
des Newton'schen Fluids im Ringspalt relativ zum Zylinder. Sie ergibt sich aus der Beweggeschwindigkeit und dem geometrischen Aufbau. Die mittlere Geschwindigkeit
(nicht in der Tabelle ausgegeben; v,, = v,-ra®/(ra®ri?), mit ra R6hrenradius und ri Zylinderradius) wird fiir die Berechnung der Reynoldszahl benétigt. Re = p-v,,- d / n, mit der
charakteristischen Lénge d, die (wie bei Rohrstromungen) fiir den Ringspalt aus dem hydrodynamischen Radius mit d = 2(ra-ri) berechnet wird. Die Scherrate,
Schergeschwindigkeit oder Deformation v, die fiir die Berechnung verwendet werden, ist berechnet als Geschwindigkeitsgradient unmittelbar an der Zylinderoberfléche.

4. DICHTE-MESSUNG
Akquisitionsperiode der 28 Messwerte im Messablauf: 11 bis 70 min, Temperatur AT =+10,057 K
Angabewert: p =3,3070 +0,00042 g/cm?® (298,15K, 97,31 kPa)
Streuung:  +8,5-10-5 g/cm? absolute bzw. 26 ppm relative Standardabweichung
Berechnung: lineare Regressionsgleichung, eindeutig temperaturabhingig.
Temperaturabhangigkeit zwischen 19,984 und 30,041 °C:

p [g/cm?] = f(I[°C]) = 3,3748 -270,96-9/1E5 r?=0,999932 s2=7,20E-9

Der Ausdehnungskoeffizient mit 81,9 [10-5K-1] entspricht iiblichen Werten gut (etwas unter '‘Normal').
Er bewirkt eine Dichte-Anderung von 0,82%o, entsprechend 0,0027 g/cm?® pro Grad bei der
Angabetemperatur.

Die Messdaten werden automatisch analysiert. Ergebnis und ermittelte Formeln stellen Vorschldge dar, wobei sich aus den Umsténden der Messung ggf. andere
Zusammenhdnge ergeben kénnen. Ein 'normaler' Ausdehnungskoeffizient reicht bei 25°C von etwa 50 bis 150 10°K™. Der Korrelationskoeffizient zeigt die Qualitdt der
gegenseitigen Abhdngigkeit an (r? der 'hervorragend' ist). Die Prézision zwischen den Messwerten und der Regressionsgleichung wird durch die Varianz (s?) der Residuen
qualifiziert - die Standardabweichung (Vs?) muss deutlich kleiner als die anzunehmende Messunsicherheit sein.
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= Diagramm 4: Die Temperaturabhdingigkeit der Dichte -
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Das Diagramm 4, "rho-f(T)", zeigt die 28 Dichtemesswerte als Quadratsymbol bei der jeweils beigemessenen Temperatur. Der Angabewert bei 25°C fiir die Diiodmethane-
Probe ist als Kugel abgebildet; der Bereich der Messunsicherheit wird durch gestrichelte Linien ausgewiesen. Der Verlauf der Regressionsfunktion ist als dicke Linie
gezeichnet. In Markierungsbreite der Messunsicherheit ist die Referenzfunktion von 'Diiodmethane-' aus der Datenbank abgebildet.

= Diagramm 5: Der Ausdehnungskoeffizient -
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Das Diagramm 5, "k-f(T,t)", zeigt den Verlauf des Ausdehnungskoeffizienten « der Diiodmethane-Probe aus der Ableitung der Dichte-Verlaufsgleichung an. Die Breite
entspricht dem hier angenommenen Fehler. Der Angabewert ist als kugelférmiges Symbol eingezeichnet.

Aus der linearen Regressionsgleichung des Dichteverlaufs kann fiir den Raumausdehnungskoeffizienten
eine Gleichung angegeben werden:

K| [10-5-K1] = f(I[°C]) = 1E5 / (1245,5 - 9)
Die Prazision der Gleichung wird aus der Regressionsfunktion zu +0,5:10-5/K tibernommen. Die
relative Zunahme des Koeffizienten betragt im Bereich der Messung konstant 0,82%o pro Grad.

Um das Volumen bzw. eine Volumendnderung fiir 'Diiodmethane-Probe’ bei einer bestimmten Temperatur 8 im gliltigen Temperaturbereich zwischen 20,0 und 30,0°C

vorherzusagen, kann mit dem bei der Temperatur 6° gegebenen Volumen V0g- das Volumen V1g4 bei der Temperatur 6 lber das entsprechende Verhdltnis der Dichten
berechnet werden:

V1o = V0g- (6° - 1245,5)/(6- 1245,5)

[+)




4.1. Tabelle 2, Dichtemessung

NO t T p H w Arel, N FA Fkorr

1 10,8 19,984 3,3207 2,248 2,3 0,11%o 3 187,3428 0,0069 £
2 11,5 19,997 3,3205 2,248 33  0,14%0 4 187,3474 0,0036 £
3 12,2 20,014 3,3204 2,248 34  0,34%0 4 187,3539 0,0050 £
4 12,9 20,049 3,3205 2,248 49 71 ppm 6 187,3488 0,0036 £
5 13,6 20,005 3,3205 2,248 2,3 42 ppm 3 187,3451 0,0030 £
6 14,1 19,997 3,3205 2,248 25  0,16%0 3 187,3458 0,0030
7 14,9 20,007 3,3207 2,248 4,0 0,24%o 5 187,3379 0,0026 £
8 30,2 23,358 3,3116 2,248 Sh3 76 ppm 4 187,6849 0,0072 £
9. 30,7 23,350 3,3117 2,248 3,1  0,23%o 4 187,6755 0,0039 £
10. 313 23,337 3,3115 2,248 4,2 0,12%o 5 187,6861 0,0040 £
11. 319 23,338 3,3115 2,248 2,5 1,0 ppm 3 187,6830 0,0040 £
12. 325 23,345 3,3116 2,248 23  0,39%0 3 187,6791 0,0022 £
13. 331 23,327 3,3116 2,248 2,3 0,35%o 3 187,6808 0,0026 £
14. 33,7 23,327 3,3115 2,248 59 63 ppm 7 187,6819 0,0020 £
15. 476 26,696 3,3023 2,248 2,2 50 ppm 3 188,0275 0,0039 £
16. 48,2 26,680 3,3024 2,248 4,3 0,43%o 5 188,0251 0,0053 £
17. 48,8 26,683 3,3025 2,248 2,2 0,11%0 3 188,0214 0,0049 t
18. 494 26,686 3,3025 2,248 23  0,17%o 3 188,0237 0,0049 £
19. 50,0 26,680 3,3026 2,248 52 78 ppm 6 188,0209 0,0057 £
20. 50,7 26,680 3,3025 2,248 3,3 57 ppm 4 188,0243 0,0059 t
21. 513 26,687 3,3024 2,248 4,8 90 ppm 6 188,0269 0,0049 £
22. 66,6 30,018 3,2935 2,248 51  0,11%0 6 188,3590 0,0043 £
23. 67,2 30,014 3,2934 2,248 43  0,15%0 5 188,3603 0,0033
24. 67,9 30,010 3,2935 2,248 3,1 7,2ppm 4 188,3591 0,0050 £
25. 685 30,021 3,2934 2,248 2,2 0,3%0 3 188,3636 0,0037 £
26. 69,1 30,026 3,2933 2,248 34  0,41%0 4 188,3665 0,0039 £
27. 69,7 30,041 3,2933 2,248 25  0,19%0 3 188,3655 0,0039 £
28. 70,3 30,024 3,2935 2,248 2,2 88 ppm 3 188,3600 0,0041 £

Tabellensymbole: t Zeitpunkt [min], T Temperatur [°C], p Dichte [g/cm?3], H Positionshdhe der Messkérperunterkannte tiber der Nullh6he
beim Dichtemesswert [mm], w Beobachtungsdauer der Auftriebsmessung [s], A relative Dichteanderung pro Minute in der
Beobachtungszeit [g-cm™-min™], N Anzahl Auftriebsmesswerte, Fa gemessener Roh-Wert der Auftriebskraft [mN], Fyorr. gemessene
Referenzkraft mit berechneter Korrektur fur die Auftriebskraft der Messkorperaufhdngung [mN].

Die 'Nullhéhe' ist i.d.R. der Gefdf3boden, falls nicht ein Podest fiir den Messkérper in der Réhre eingesetzt wurde. Die zu Fyor, nachgestellten Zeichen '°t oder #' symbolisieren
die jeweils angewandten Mess- und Korrekturverfahren (*°' fiir Dichtemesswerte ohne Meniskuseliminierverfahren, 't' fiir Werte mit unmittelbarer und 't' fiir solche mit in
Folgemessungen ibernommener Eliminierung')

5. REFERENZ VERGLEICH

Beurteilung von Viskositéts- und Dichtemessungen anhand der Residuen: Die Differenzen zwischen
Mess- und Sollwerten zum Referenzeintrag Diiodmethane wird in den Diagrammen unten dargestellt.
Die temperaturunabhangige Abbildung der Differenzwerte entspricht der zeitlichen Abfolge der
Messwerte. Unterhalb zeigt eine tabellarische Aufstellung den Zahlenvergleich zum angegebenen
Ergebnis; dieser folgt eine Liste mit Stoffnamen aus der Datenbank mit vergleichbaren Werten.

VORSICHT Die Bedeutung des automatischen Vergleichs mit jeweiligen Referenzwerten ist extrem von der Richtigkeit und Prdzision der hinterlegten Stoffdaten abhdngig.

= Diagramm 6 -
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Das Chart N°6, "r-Residuen", zeigt temperaturkompensierte Abweichungen der einzelnen Dichtemesswerte zum jeweiligen Wert des Referenzwertes in der zeitlichen
Sequenz der Messung. In der Diagrammunterschrift ist die Berechnungsfunktion der Referenzwerte angegeben sowie das mittlere Residuum und die Standardabweichung
der Residuen, die im Diagramm schraffiert eingezeichnet ist.
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Das Chart N°7, "h-Residuen", zeigt temperaturkompensierte Abweichungen der einzelnen Viskositdtsmesswerte zum jeweiligen Wert des Referenzwertes in der zeitlichen

Sequenz der Messung. In der Diagrammunterschrift ist die Berechnungsfunktion der Referenzwerte angegeben sowie das mittlere Residuum und die Standardabweichung
der Residuen, die im Diagramm schraffiert eingezeichnet ist.

5.1 Vergleich mit Diiodmethane bei 25°C

Referenz Messung A absolut A relativ Alu
p .......... 3307133070 ......................... OOOOlg/cm330ppm ............ @ ............................................
22 0,0027 0,0027 +0,0000 g/cm?3-K™




Referenz Messung A absolut A relativ Alu
n 2,579 2,580 +0,001 mPa-s 0,4%0 @
Ay 0,041 0,041 +0,000 mPa-s-K™ @

Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu 'DIIODMETHANE' gefunden wurden, stellt die Wertelibereinstimmung dar. Der Unterschied wird
als absolute Differenz "Probenmesswert minus Referenzwert" und als relative Abweichung angegeben. Das Symbol n steht fiir die Messgrofe, -*"/xr fiir die absolute
Anderung bei einem Grad Temperaturabnahme (bei 25°C); die Zahl zu "A u" gibt ggf. an, um welchen Faktor die absolute Differenz von Mess- und Referenzwert gréfer ist
als die angenommene Messunsicherheit. Das Zeichen "@" bringt zum Ausdruck, dass bei der MessgréfSe kein signifikanter Unterschied zwischen Mess- und Referenzwert
auftritt.

5.2 Referenzwerte zu Dichte und Viskositat

__ -—-DICHTE--REFERENZEN --------------- (g/cmB) -----------=- ABWEICHUNG ----- REF. ID --------
1. Diiodmethanet 3,30706 1D1406.2
2. Thalliumformiat® 3,49 +5,6% 1D1327.8
3. Tetrabromethan? 3,0087 (20°C) -9,0% 1D1326.2
4. Bromoform? 2,8761 -13% 1D5.6
5. Tribrompropan? 2,41 -27% ID1325.0
6. Methyliodid* 2,3032 -30% 1D1324.4
—VISKOSITAT (mPa:s) ------------- ABWEICHUNG ----- REF. I D -----—---
1. Diiodmethanet 2,5785 -0,39%o 1D1176.2
2. 1-Butanolt 2,489 -3,5% 1D96.7
3. HP 51645 (schwarz)! 2,702 +4,7% ID1121.5
4. Hexafluorbenzolt 2,789 +8,1% 1D128.2
5. Diaceton alkohol? 2,798 +8,4% ID155.2
6. Isophoront 2,347 -9,0% ID215.5
7. Pentachlorethant 2,254 -13% 1D25.6
8. Tetradekan? 2,128 -18% 1D232.8

Wert fuir 25°C berechnet. Stoffdaten nur aus dem Referenzdatenbestand
Die Liste wird in fallender Reihenfolge der Ubereinstimmung aus den besten Treffern in den Eintriigen der Referenzdatenbank generiert. Die Vergleichsdaten werden in der
Prdzision der jeweiligen Eintragsangabe formatiert und die relative Abweichung zum Angabewert der Messung angegeben.

6. ANGABEN ZURKONFIGURATION

Messkorper: Name BayStll_13.0/PA, IDN° 7043, Spaltweite 1,495 mm.

Auswertungsverfahren: Standard. Konfigurationstyp DiVA-A (N°1).

Messkorperdaten: Messzylindermasse 32,5795 +0,0001 g, ~volumen 4,060751 +0,00051 cm?,
~durchmesser 13,011 +0,001 mm, ~lange 43,002 £0,001 mm, ~kub. Ausdehnungskoeffizient
48,735-10-6K-1. Messzylindersuspension: Querschnitt 0,021 mm?, Umfang 0,515 mm, Aufhingungsart:
IMETER-Patentverfahren (drift- und fehlerfreie Dichtemessung).

Behilter/Rohre: Durchmesser 16,0005 0,005 mm, ~kub. Ausdehnungskoeffizient 9,2:10-6K-1.

Bezugstemperatur fiir Abmessungen und Ausdehnungskoeffizienten 25°C.

Kinetische Energie- Korrektur (Faktor Zeta): { = 1,35.

Individuelle Werte: Eine Korrekturkraft (Fp) wird nicht verwendet. Héhe der Fliissigkeitssaule iiber
der Nulllage: 76,0 mm, max. Bewegstrecke in der Phase: 33,0 mm.

Messunsicherheiten des Ergebnisses: Die relative Unsicherheit der Viskositdtsangabe wurde aus der
Standardmessunsicherheit ermittelt, sie betragt im Mittel 1,0%; die Messunsicherheit der Dichte
(£0,00042 g/cm?®) stammt von Unsicherheitsangaben zu Messkorpervolumen und -masse sowie der
Kraft- und der Temperaturmessung.

Die Messunsicherheit des einzelnen Viskositdtsmesswertes wird aus folgenden Unsicherheitsquellen bestimmt: 1.: der geometrischen Toleranzangaben zu
Messkdrperdurchmesser, 2.: zur Lénge und 3.: zum Radius des Gefdfes. Individuell aus 4.: der Standardabweichung der Messkraft (or1/,), 5.: der Exzentrizitit pauschal zu
0.5% (v.M.), 6.: der Unsicherheit der Kalibrierung zu 0.5% (v.M.), 7.: der Geschwindigkeitsangabe zu 0.1%, 8.: pro Grad Temperaturmessunsicherheit werden 5% (v.M.)
angesetzt. - Die Gesamtunsicherheiten einer Messung wird als Wurzel der Quadratsumme der Einzelfehler berechnet;.

Temperaturangaben beziehen sich auf die Skala der ITS-90. Standardabweichungen: Verschiedentlich werden Regressionsfunktionen mit Standardabweichungen bzw.
Varianzen qualifiziert. Diese Angaben werden berechnet aus der Summe der Quadrate der Abweichungen der Einzelwerte zu jeweils berechneten Funktionswerten dividiert
durch die Anzahl der Werte weniger 1. Sofern nicht anders bezeichnet, werden fiir #(Standardmess-)Unsicherheiten einfache Standardabweichungen - ohne
Erweiterungsfaktoren - angegeben, d.h. die Uberdeckung betrifft 67% normalverteilter Werte.

Form und Informationsfiille des Priifberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten kénnen. Die Variablen der
Messung miissen vollstédndig dargestellt werden kénnen, um verifizierbar zu sein. Vollstindigkeit ist Voraussetzung fiir die Uberpriifbarkeit und Haltbarkeit der Resultate
sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschldgige Bestimmungen (GxP, FDA cfr.11/21 etc.) zusammen mit schlicht zeitékonomischen Erwédgungen
diesen hiermit Grofteils erledigten Aufwand. [Priifberichte, wie dieser, werden dynamisch aus Metadaten erzeugt und benétigen daher sehr wenig Speicherplatz in der
Datenbank]. Bei Routinemessungen und/oder fiir die evtl. parallel noch papieren gefiihrte Ablage sollten die Priifberichte zur Ressourcenschonung durch entsprechende
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Einstellungen der Formatier- und Ausgabeoptionen auf das Wesentliche gekiirzt werden. Das ganze 'File', inklusive der zu Grunde liegenden Rohdaten, ist stets tiber die ID
(hier Nummer 15988, Datenbank imeterData34) auffindbar und als Referenz oder Vergleich nutzbar. Ggf. enthalten nachfolgend ausgegebene Informationen, je nach
Einstellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'standard-i2'), verschieden detaillierte Begleitinformationen, wie die Angaben zur Ausfiihrung der Messung, den Audit-Trail und
Hinweise zur Priifmitteliiberwachung.

Programm
Data createtd during execution of the IMPro "DiVA-A1", type 5/0. IMPro finished as projected.

Prifmittel
Das Wagesystem (WZA224) wurde wahrend dieser Messung justiert.
IMETER ID23903733: Technische Daten: Auflésung des Wagesystems 0,1 mg, Messunsicherheit
(Linearitit) 0,2 mg, Dichte der Justiermasse pca 8,000 g/cm?, Luftdichte p, vgl. Tabelle unten;
Schwerebeschleunigung g 9,80769 m/sec?. Pt100-Temperaturmessung: Auflésung 0,001[K],
Messunsicherheit £0,0051[K], R° 100,0018[0Ohm], AutoCal 30[min] (BN°2, -25/150°C, 4S, FS15, Offset: -
0,0226). Die Messauflosung der sekundédren Temperaturmessung betrdgt 0,01 K, die Unsicherheit 0,03
K. Akquisitions-Softwareversion IMETER 7.1.10, LizenzN° *3037-4759* Windows 6.2- Betriebssystem
auf PC Ser.N°6995684 (C, SSD).
eine Justierung der Wagezelle wiahrend der Messung:

Zeit: 10,3 [min] Korrektur: -0,0001  [g]

Die wdhrend der Messung automatisch ausgefiihrten Wdgezellen-Justierungen sind mit relativem End-Zeitpunkt und korrigierter Abweichung oberhalb dokumentiert (die
kompletten Kalibrier- und Justierprotokolle sind in der Datei 'imeterData34.cal' gesondert gespeichert).

meteorologische Angaben, Luftdichte:

Time [min] ¢ [%] T.[°C] pa [kPa] Dair [kg/m?]

9,0 47,53 25,439 95,569 1,10853

29,9 46,94 25,68 95,605 1,10805

47,2 46,18 25,85 95,625 1,10769

66,3 46,71 25,990 95,658 1,10742

Obige Zusammenstellung gibt die Aufzeichnung der Atmosphdrendaten fiir den Aufstellort wieder; darin bedeuten ¢ relative Lu e (r.H.), T, Lufttemperatur und

pa absoluter Luftdruck, p,;r die Luftdichte Die Ablesungen wurden automatisch durch das i-SIF ausgefiihrt.
,Der automatische Bericht prédsentiert die

Datenlage und fiihrt eine (Vor-)Interpretation aus.
Die Tabellendaten sind in Spalten Tab-separiert

Report created by IMETER

und kénnen somit sehr einfach z.B. in Excel
weiteranalysiert werden.

Jeder, der Messreihen zusammenfasst, forscht,
auswertet, QS-Statistiken fihrt etc., kennt den
Fall, dass manche Werte nicht ins Bild passen.
AusreiBer? Die Dokumentation von Messungen, wie
sie IMETER bietet, erlaubt es, sehr viel spdter noch
die Plausibilitédt zu (berpriifen. Das spart Zeit,
Geld und Nerven, gibt Sicherheit und fordert
Entdeckungen.
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