IMETER Methode Nr.8 "Feststoffdichte & Dilatation "

Messung der Feststoffdichte

an Pulvern, Granulaten, Pasten oder Flussigkeiten

Dichte von Seesand (Ostsee)

Der Malstab bei der hydrostatischen Festkérperdichtemessung
ist die Dichte der Fllssigkeit, um damit die exakt gemessene
Auftriebskraft auf das Probenvolumen zurlckzufihren. In
diesem Beispiel wird die Messung eines feinteiligen Stoffes,
namlich Sand, beschrieben. Zur Erhéhung der Messsicherheit
wird das alternierende Messverfahren fur die Gewéhrleistung
des Malistabs und die Meniskuseliminierung fir sicherste
Messwerte eingesetzt. Die Reinheits- bzw. Gehaltsbestimmung
wird im Bezug auf Beimengung zu Quarz berechnet.

Wahrend flr die Messung hochviskoser, pastdser und feinteiliger Stoffe
traditionell Pyknometer zum Einsatz kommen, kann hier sehr vorteilhaft
die IMETER-Dichtemessung zur Anwendung kommen.

Als Flussigkeit wurde Chloroform (technische Qualitat) eingesetzt. Es
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In diesem Dokument wird ein automatisch
erzeugter IMETER-Prifbericht vorgestellt.
Die Ausfihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes-
sung dargestellt werden sollen. Variabel
sind ja nicht nur die Messdaten, sondern
auch Umstande, Ablaufe und die Eigen-
schaften der Normale. Daher verflgt
IMETER zum einen Uber eine Modellier-
sprache, um Mess- bzw. Steuerungsverfah-
ren zu gestalten (,,was soll der Fall sein®),
zum anderen Uber analytische Fahigkeiten,
um zu bewerten, was der Fall ist und um
darliber in Berichten Rickkopplung zu
geben.

benetzt gut und man darf annehmen, dass alle Luft aus der Probenmatrix
ausgetrieben wird. Aulerdem verbessert die relativ hohe Dichte die
Messauflosung. Praktisch wurde so vorgegangen: Eine Schale, in die
hernach das Pulver gegeben wird, wurde zur Dichtemessung der
Flussigkeit leer in die Messfliissigkeit eingesetzt.' Dann wurde in den
Behalter eine Menge Sand genau eingewogen; das Gewicht wird im
Datenformular angegeben, die Schale in die Messzelle eingesetzt und wie
zuvor automatisch nach Temperaturangleichung nun die Dichte der Probe
bestimmt. Im Ergebnis wird die Schale, d.h. Masse und Volumen des
vormaligen Messkorpers eliminiert.” Spater kann die (leere, saubere)
Schale wieder als Dichtemesskdrper verwendet werden, um die
Flissigkeit zu messen. Und/oder es kann die néchste Probe untersucht
werden.® Dies klingt vielleicht aufwendig, ist es aber nicht, denn die
Handgriffe und Eingaben sind einfach:

IMETER spart sehr viel Arbeitszeit ein,
indem nicht nur das Messen, Steuern und
Regeln, sondern auch die beurteilungsreife
Darstellung automatisiert ist!

Die Einstellungsvorgaben des Berichts be-
stimmen dabei Art und Umfang der Infor-
mationsdarstellung. Anhand eines vollstan-
digen Berichts wird der Anwender in die
Lage versetzt, Plausibilitat und Validitéat
einer Messung detailliert zu Uberprifen.

Daten suchen oder rechnen braucht man nicht und jedweder Fehler fallt sofort auf - sei er nun systematischer Natur® oder von
zufalligem Charakter.” Und wenn eventuell das Gewicht der Probe per Tippfehler falsch angegeben wurde, kann dies jederzeit
(auch wahrend der Messung) korrigiert werden — oder es wird ein Messablauf (Messprogramm) gewahlt, innerhalb dem das
Probengewicht gleich mitbestimmt wird.

Die Messung ist technisch bedingt sehr genau, weil durch die Differenzwégung im Messablauf Driftstérungen beseitigt werden
und durch die Eliminierung des Meniskusgewichts auch die andere wesentliche Fehlerquelle entfallt. Zudem wird die
Flussigkeitsdichte garantiert. So ist die Methode sicher, robust und genau.

Die Messungen wurden in einem Temperiergefa mit Deckel ausgefuhrt (Messzelle). Die Flussigkeit wurde dabei mit dem
integrierten Magnetrihrwerk umgewélzt, um im Fluid eine einheitliche Temperatur zu gewdhrleisten. Dabei diente ein
Ministat-Thermostaten (Peter Huber Kéltemaschinenbau GmbH, Offenburg) zur exakten Temperierung. Die Messungen liefen
vollautomatisch bis zur Berichtsausgabe durch: Temperaturangleichung abwarten, umriihren, Probe heben und senken,
Meniskus ausldschen, gerechte Werte messen, ein paar Mal wiederholen, schlieBlich das Ergebnis ausgeben:

! Die ,,Schale“ war Probe in einer sorgfiltigen Festkorperdichte- und Dilatationsmessung und wurde dadurch ein valider Dichtemesskorper fiir
Flissigkeiten. Es hatte natlrlich auch ein normaler Dichtemesskorper verwendet werden kdnnen — aber, wozu der Aufwand!

2 Nach analogem Schema der Eliminierung ist auch die Porositét, z.B. durch Ummantelung mit Wachs, als MessgréRRe zugénglich.

® Es muss nicht streng abgewechselt werden zwischen Fes/-Fliissigkeitsdichte. Bei bekannten Probenarten geniigt es, zwischendurch die
Flussigkeitsdichte zu bestimmen. Die IMETER-Datenauswertung sucht sich passende Daten selbst zusammen. Und es stort auch nicht, nicht einmal als
systematischer Fehler, wenn sich die Temperatur dabei geéndert hat.

4 Z.B. die Flissigkeit verandert sich - eine Dichtestufe erscheint tiber die Vor- und Nachbestimmte Fliissigkeitsdichte.

% 7z.B. Gasblaschen > es ergibt sich bei drei Werten schon ein unnatirlicher Trend bzw. eine starke Streuung. (Normalerweise liefern Dichtemessgeréte
keine Mittelwerte oder Verldufe, das ist auch ein wichtiger Punkt der Sicherheit).
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IMETER V.5.5 rev.26
automatic Report (8AFC3AN16312B), IMETER / MSB Breitwieser, Augsburg

ID N° 7198 - Density of Solids & Purity

Title: Ostseesand, Usedom, Uckeritz
Remarks: normal lufttrockener Sand
Result: @25,0°c = 2,5635 £0,0002 g/cm?,

Purity CQuarz / Wasser = 97,963% m/m
measured in 'Chloroform’ (calibration transfer)

Report

Messprinzip: Die Dichtebestimmung beruht auf der Messung von Masse und Volumen. Die Volumenbestimmung erfolgt dabei durch die hydrostatische Methode als
Auftriebswdgung. Diese basiert darauf, dass ein in einer Fliissigkeit untertauchender Kérper um so viel leichter erscheint, wie die seinem Volumen entsprechende
Fliissigkeitsmenge wiegt. Die Dichte der Fliissigkeit, hier Chloroform, muss sehr genau bekannt sein. Sie ist der MafSstab. Die Bestimmung der Masse erfordert aufSerdem
die Kenntnis des Volumens, damit der Luftauftrieb korrigiert werden kann. In dieser Messung wurde das Volumen fiinf Mal durch voneinander unabhdngige
Auftriebswdgungen bestimmt. Die verwendete Meniskus-Eliminier-Technik zeichnet sich durch das Fehlen (bekannter) systematischer Fehler aus und erméglicht die
Uberhaupt genaueste Dichtemessung an realen Kérpern. Die Sicherheit der Ergebnisse wird aus der Analyse der Messunsicherheiten der Einflufgréfien hergeleitet. Zu
den Faktoren gehdren Spezifikationen und Zustand der Instrumentierung, die Bestimmtheit der Fliissigkeitsdichte und die in der Messung beobachtete Stabilitdt der
Kraft- und Temperaturmessung. Angaben dazu finden Sie in jeweiligen Abschnitten dieses Priifberichts.

¢ Ermittelte Probendaten - Quarz

- Angaben fiir 9 = 25,02 +0,03°C, Luftdichte bei der Probenwagung p. =1,112 £0,0011 kg/m3 -

Dichte, spezifische Masse o 256345 +0,00023 g/cms3
Probenvolumen V 8,7449 +0,00062 cm3

Masse der Probe m 22,416 +0,00042 g

Wagewert, Probengewicht W 22,4094 +0,00042 g

Gehalt, Reinheit cm 97,963 % m/m entspricht 21,9595 g reinem Quarz
relative Dichte 049 2,56351 020% 2,56805

spezifisches Volumen vs 0,390099 cm3/g
- Weitere Stoff- und Kérpermafieinheiten zu p. = 1.20 kg/m* und g = 9.81 m/s? -

konventioneller Wagewert W, 22,4089 g
Gewichtskraft G 219,831 mN 219,756 p
Wichte, spez. Gewicht Y 251474 N/cm? 25,1389 p/cm?

Die Aufstellung gibt Materialeigenschaften zusammen mit individuellen Probendaten aus. Die Messunsicherheiten sind mit dem Erweiterungsfaktor k=2 angegeben
(Details dazu finden Sie bitte weiter unten in diesem Priifbericht). Die Dichte entspricht nur dann einer Reinstoff-spezifischen Masse, wenn in der Messung tatsdchlich die
Reindichte gemessen werden konnte, andernfalls ist das Ergbnis eine Rohdichte bzw. scheinbare Dichte sowie eine scheinbare Masse. Mit dem 'Wdgewert' wird der
Gewichtswert angegeben, den die Waage unter der angegebenen Luftdichte anzeigt. Der Unterschied von Wéagewert und Masse vergréfiert sich mit der Luftdichte umso
stdrker, je mehr die Dichte der Probe von der Dichte des Justiergewichts der Waage abweicht. Die Masse dieser Probe ist also um 6,6 mg gréfier als der Wéigewert
angibt; materialbezogen betrdgt der Unterschied bei der vorliegenden Luftdichte rund 0,3%o.. Zur Bewertung von Gehalt bzw. Rein heit finden Sie Angaben am Ende des
Berichts. Fiir die Angabe des 'konventionellen Wégewertes', der 'Gewichtskraft' und der 'Wichte'y = 0-g/9.80665 ('Pond": 1 p = 9.80665 mN) wurde die Probenmasse mit
der Standardluftdichte und -fallbeschleunigung umgerechnet. Die dimensionslose 'relative Dichte' (=Dichtezahl) ist bezogen auf Wasser bei 4°C (p =0.999975 g/cm?) und
20°C (p =0.998207 g/cm?). Sie ist als verldssliche Vergleichsgréfsenangabe zu dlteren Quellen hilfreich. Das spezifische Volumen ist die reziproke Dichte ('wie viele
Milliliter ergeben ein Gramm (Masse)). Die Dichte in der Einheit 'Unces per cubic Inch' (Unzen pro Kubikzoll) betrdgt 1,48177 oz/in®. Im Folgenden erhalten Sie
Beschreibungen zu den Einzelheiten der durchgefiihrten Messung.

¢ Fiinf Dichtemesswerte
Gesamtdauer der Aufzeichnungen in der Messung acht Minuten; Temperaturverlauf im gesamten
Zeitraum beinahe isotherm bei 25,02°C.

(1) Diagramm 'T(t)' - zur Temperatur im Verlauf der Messung:
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® Result: Time & Temp.

—— DT=0,01K

Measurement of Density

Im Diagramm "T(t)" wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der Vorgénge und der dabei gemessenen Temperatur gezeigt. Bedeutung der eingezeichneten Symbole:
Die Kreismarkierungen zeigen die Temperaturmessungen an, die kugelférmigen Marken stehen fiir Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von Auftriebsmesswerten.
Zeitpunkt und Temperatur der Ergebnisangabe werden durch eine Kugel markiert. Die Temperaturspanne in der Messung wird durch die senkrechte gestrichelte Bake

angezeigt.

Das ausgegebene Messergebnis der Dichte wurde aus dem Mittelwert der fiinf Einzelergebnisse
gebildet. Die Standardabweichung o, betrigt 2,0-104 g/cm® und die Standardabweichung des
Mittelwertes om, 8,9-105 g/cm® Die empirische Streuung o, ist kleiner als die erweiterte
Standardmessunsicherheit U, 2,3-10-4 g/cm>.

(2) Diagramm ‘roh(t)’ - Dichtemesswerte in zeitlicher Reihenfolge:
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Measuremets

Time [min]
+0,000230g/cm®
-0,000230g/cm?

4 5 6

—— 256345[g/on]

== Quarz

Im Diagramm "roh(t)" sind die einzelnen Messwerte als Kreissymbole in zeitlicher Sequenz abgebildet. Um die Ausgleichsfunktion bzw. die Messwerte ist der
Unsicherheitsbereich in Form gestrichelter Linien eingezeichnet. Bei isothermen Bedingungen und ldngeren Messzyklen kénnen Verldufe beobachtet werden, die die
Stabilitdt der Probe oder der Messbedingungen zur Anzeige bringen. Der temperaturkompensierte Verlauf der Referenz zu "Quarz" wird parallel zu den Messwerten

angezeigt.
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Im Diagramm zum zeitlichen Werteverlauf sind entsprechende Werte von 'Quarz'
temperaturkompensiert nach Referenzdaten eingezeichnet.
(3) Datentabelle - Zusammenstellung der Roh- und Ergebniswerte:

N° t 9 pFl QProbe VProbe AtAkqu. AT AQProbe N
[min]  [°C] [g/em®]  [g/em?] [em?] [s] [K] [g/cm’]

2,4 25,02 1,46793 2,563337 8,74486 12 0,00 8,8E-11 2
2. 3,5 25,01 1,46795 2,563308 8,74496 0,6 0,00 4,4E-11 2
3 4,5 25,01 1,46795 2,563249 8,74516 12 0,00 4,4E-11 2
4. 6,7 25,02 1,46793 2,563677 8,74370 12 0,00 8,8E-11 2
5 7,8 25,02 1,46793 2,563657 8,74377 0,6 0,00 8,8E-11 2

Die Tabelle listet die wesentlichen Daten in zeitlicher Abfolge nummeriert auf. Von links nach rechts: Zeit gibt den Zeitpunkt des Messwertes ab Beginn des Ablaufs in
Minuten an, & die Temperatur in Celsiusgraden und pg, die zugehérige Dichte von " in g/cm?, die den Mafstab der Messung darstellt. Die dazu ermittelte Probendichte
Orrove ist ebenfalls in der Einheit g/cm?® gegeben. V ist das Volumen der Probe bei der Temperatur in cm?, die aus dem Auftrieb gemdf3 der Fliissigkeitsdichte berechnet
ist. Die Auftriebskraft kann sich durch verschiedene Effekte verdndern, insbesondere durch Temperaturangleichung (Konvektion, Volumenanpassung), Quellung oder
Auflésung. Die Beobachtungsdauer - als Stabilitétskriterium des Messwertes - erstreckt sich iber die Zeitspanne Ata., die in Sekunden angegeben ist. Im selben
Zeitraum kann sich die Temperatur éndern (Angabe AT in Temperaturgraden) und auch die Dichte der Probe A@pobe (Wobei die evtl. vorliegende Anderung der
Fliissigkeitsdichte hier nicht ausgegeben wird). Temperatur, Dichte und Volumenangaben der ersten Spalten stellen jeweils die Werte am Ende der 'Beobachtungsdauer’
dar. N gibt die Anzahl der aufgenommenen Messwerte zur Auftriebskraft an. Dichte und Volumen werden um eine Dezimale genauer ausgegeben, um Trends
anzuzeigen. Die A-Angaben zu Temperatur und Dichte iber die registrierte Beobachtungsdauer Ataq.. wird in der Fortpflanzung der Messunsicherheit verwendet - sie
helfen auch, eventuelle Stérungen beim Messablauf aufzufinden. Ein rel. grofSer Zeitraum ist bei einem Gleichgewichtsverfahren der Auftriebsbestimmung ein Hinweis
auf Probleme, wie Luftbldschen, Wandkontakt oder (meistens) Konvektionsstrémungen bzw. Wdrmeaustauscheffekte.

e Zusammenfassung zur Messunsicherheit der Einzelwerte

Messunsicherheit der Dichte - aus der Fortpflanzung der Messunsicherheiten der Eingangsgrofien

nach dem Modell: @probe = (W2'pa - W1pr1) / (W2 - W1) (GL.1)
i Xi Xi u(x;) Ci ciru(xi) [g/cm®]  vi
1W: g 22,40940 2,12:10+ -0,0854  1/cm®  -1,81-10% oo
2W: g 9,58097 8,27-105 0,20 1/em®  1,65-10° 4
3 pa  g/cm® 0,0011120 1,10-106  -0,747 -8,22:107 o
4 pp g/cm? 1,467940 4,98-10-5 1,75 --- 8,71-10-5 5
Y Oprobe _g/cm? 2,563447 uy)=/(3 (crufxi))?) = 9,05-105 ver =5

Angabe der erweiterten Messunsicherheit U, aus der kombinierten Standardmessunsicherheit (u,
9,05-10-5 g/cm®) mit dem Erweiterungsfaktor kos = 2,57. Die Werte der Probendichte liegen in der
Regel mit einer angendherten Wahrscheinlichkeit von 95% im Uberdeckungsintervall +2,3-10-4 g/cm?

bzw. im Bereich #91 ppm des Messwertes.

Die verwendeten Symbole entsprechen der Nomenklatur des 'GUM' (JCGM 100:2008). Die aufgefiihrten Eingangsgréfen werden als normalverteilt behandelt. Es
bedeuten W; das Symbol fiir die Zufallsvariable X; des Wdgewerts der Probe; ihr Wert betrdgt x; g mit der beigeordneten Standardunsicherheit ui(x). Der
Sensitivitdtskoeffizient c¢; wird aus der partiellen Ableitung der Modellgleichung (Gl.1) nach X; mit der Variablen x; berechnet. Die Wurzel der summierten Varianzen uic;
liefert die kombinierte Standardmessunsicherheit der Feststoffdichte (Y gprone). W5 steht fiir die Auftriebswégungen in der Fliissigkeit. Fiir die Berechnung von x, wird der
Mittelwert der Wdgungen eingesetzt. Die Standardunsicherheit u,(x) wird aus der Messunsicherheit der Waage und Unsicherheit der bei der Auftriebswdgung
aufgezeichneten Schwankungen der Auftriebskraft bestimmt. Die Anzahl der separaten Auftriebswédgungen legt die Angabe der Freiheitsgrade v, fest (Anzahl - 1 = 4).
Die Eingangswerte x; und u;(x) fiir das Probengewicht W; wurden separat (ggf. extern) bestimmt; weitere Einzelheiten sind in den folgenden Abschnitten angegeben.
Das Zeichen p, steht fiir die Luftdichte; ihr zugehériger Gréf3enwert x3 und us(x) wurdezur Messung angegeben. Das Symbol pg steht fiir die Dichte der Messfliissigkeit.
Der fiir pg in x4 eingesetzte Wert ist der Mittelwert der Fliissigkeitsdichteangaben, wobei u,(x) aus der Unsicherheit der Referenzgleichung stammt bzw. empirisch aus
zuvor und/oder danach durchgefiihrten Messungen der Fluiddichte iibernommen wurde. Die Zahl der effektiven Freiheitsgrade (v.s) wird nach der Welch-Satterthwaite-
Formel berechnet und angegeben. Sie hat dementsprechend Auswirkung auf den Wert des Erweiterungsfaktors k zur Intervallangabe der
Uberdeckungswahrscheinlichkeit von 95% und 99%. Ergédnzung hierzu: Fiir koo wird der Faktor 4,03 erhalten; Dichtewerte liegen mit nahe 99%iger Wahrscheinlichkeit im
Uberdeckungsintervall i3,6-10'4 g/cm>.

Messunsicherheit der Masse - gemaf? der Grundgleichung:

MProbe = Wl'(l' pa/Qcal) / (1' pa/QProbe) (GIZ)

i Xi Xi u(xi) Ci ciru(xi) [g] Vi
1 Wi g 22,4094 2,12-104 1,00 --- 2,12-104 -
2 pa g/cm? 0,0011120 1,10-10-6 5,95 cm? 6,54:10-6 -
3 gl g/cm? 8,000 8-103 3,90-104 cm? 3,12-10-6 -
4 Qprobe g/cm? 2,563447 9,05-10-5 -3,79:103  cm?® -3,43-10-7 -
Y Mprobe g 22,4160 u)=/(Tcrufx))?) = 212104 veir -

Angabe der erweiterten Messunsicherheit mit dem Erweiterungsfaktor k = 2. Die Masse der Probe
Mprobe Wird zu 22,4160 +4,2:10-4 g bestimmt. Die relative Messunsicherheit betragt 19 ppm.

Die Standardmessunsicherheit von gpop. ist die kombinierte Standardmessunsicherheit der Dichtemessung im vorigen Abschnitt. Das Symbol p ., steht fiir die Dichte des
Kalibriergewichtes der Waage.

Messunsicherheit des Volumens - iiber das Verhaltnis: VProbe = MProbe / QProbe
u(VProbe) = J(u(mProbe) / QPrcbe)2 + ('mProbe'U(QPrcbe))/QPrcbez)= 0,00031 cm?® (Gl3)
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Die erweiterte Messunsicherheit des Probenvolumens wird mit dem Erweiterungsfaktor k = 2
angegeben, sie betrdgt 0,00062 cm? bzw. relativ 71 ppm.

Die Standardmessunsicherheit der Probenmasse u(mppe) ist die kombinierte Standardmessunsicherheit der Massebestimmung im vorigen Abschnitt.

® Zur Dichte der Messfliissigkeit

Messfliissigkeit 'Chloroform': experimentell vor- und nachbestimmt in Messung IDN°7197 und
7199. Durch die so erfolgte Ubertragung, sind die hier gemessenen Werte der Probendichte an das
Dichtemessnormal Ref.N°339 von der Flissigkeitsdichtebestimmung angeschlossen. Die
Fliissigkeitsdichte prm. wurde gemafs folgender Bestimmungsgleichung zur jeweiligen Temperatur 9
berechnet:

pr. = f(9[°C])=(1.4800-1.892E-3-(9 -25)) -0,01203 (GL.4)

Beitrdge zur Unsicherheit der Flissigkeitsdichte u(pm) wurden aus 6 Einzelmesswerten der
Fliissigkeitsdichte bezogen (u(pLequ)= 3,76:105 g/cm®) sowie aus der Messunsicherheit der
Temperatur (u(pLremp)= 3,28:10-5 g/cm?®) bestimmt und belaufen sich damit auf 4,98-10-5 g/cm?.
u(pr) steuert mit einem Beitrag von 93% den bei Weitem grofiten Anteil zur
Gesamtmessunsicherheit der Probendichte bei.

Die Ubertragung der Kalibrierung erméglicht durch den exakt ausgemessenen Fliissigkeitsdichtemesskorper ein maximales Sicherheitsniveau des Mafstabs zu erreichen
- die Fliissigkeit ist beliebig. Probenmessungen und die Bestimmung der Messfliissigkeitsdichte erfolgen (normalerweise) im gleichen Fliissigkeitsgefdfs und zeitnah unter
vergleichbaren Umgebungsbedindungen. Die Bestimmungsgleichung der Originalfliissigkeit wird wiedergegeben, dabei wird iiber die angehdngte Konstante der 'Offset’
zwischen Soll- und Istwert herausgestellt.

¢ Probenhandhabung und Messtechnik

Das Gewicht von Priifkorper und Halterung (gesamt 52,0334 g) extern bestimmt. Einsatz der
Priifkérperaufnahme ‘AlulW [8.23.1]" (RefN°340). Diese wird mit 29,6314 +0,0002 g Masse
beriicksichtigt. Zur Auftriebskorrektur durch das Volumen des Probenhalters werden seine Dichte
2,85654 +0,0001 g/cm® und sein kubischer Ausdehnungskoeffizient 63 #1-10-6K1 mit der
Bezugstemperatur 25°C herangezogen. Fiir die angewendete IMETER-Patentmethode (Meniskus- und
Drifteliminierverfahren) wurde der Aufhingungsquerschnitt mit 0,0314 mm? angegeben. Uber den
Niveau-Unterschied von durchweg 9,5 mm zwischen Bezugskraft- und Auftriebskraft-Messung ergibt
sich ein Beitrag von 0,3 mm?, um den der Volumenauftrieb korrigiert wird.

Jedem messtechnischen Gréfenwert ist ein Unsicherheitsbetrag zugeordnet. Die Unsicherheitsbeitrdge sind von einander unabhdngig und wirken sich Gber die
Fortpflanzung der Messunsicherheit (in u(W;) und u(W,)) in der Unsicherheit der Ergebnisse dieser Messung direkt aus. Der Unsicherheit aus dem Priifmittel Waage -
Beitrdge zur Messunsicherheit des Probengewichts u(W;) aus dem Zustand und den Eigenschaften der Waage = Unsicherheitsbeitrdge der Probenwdgung mit
Verteilungsfaktoren: Reproduzierbarkeit u(Wé&ge,)=50 ug / v3, Nullpunkt der Anzeige u(W&ze0)=0,10 mg / V3, Linearitit der Anzeige u(Wé,,)=47 ug / V3,
Justier/Kalibrierreferenz, OIML E2, u(W&m.a.)=29 ng / 2, Zeit seit letzter Justierung, 50 ug/Tag, u(WA.;)=3,2 ug / V3. - und entsprechende Messunsicherheitsbeitrige bei
der Auftriebswdgung als Riickkopplung zu u(W,) = Unsicherheitsbeitrdge der Auftriebswigung , kurz: u(Wége,)=50 g / V3, u(Wzer,)=0,10 mg / V3, u(Wé,,)=8,7 ug /
V3, U(W8mcat)=0,16 pug / 2, u(WArca)=4,8 ug / V3, u(WAhrea)=3,2 ug / V3.

* Referenzvergleich mit "Quarz" fir 25,02°C
Referenz Messung A absolut A relativ Alu

Zum Vergleich der Werte wurde das Messergebnis auf die Prdzision der Referenzangabe gerundet.

Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu 'QUARZ' gefunden wurden, stellt die Wertelibereinstimmung dar. Der Unterschied wird als
absolute Differenz "Probenmesswert minus Referenzwert" und als relative Abweichung angegeben. Das Symbol p steht fiir die MessgréfSe; die Zahl zu "A u" gibt an, um
welchen Faktor die absolute Differenz von Mess- und Referenzwert gréfSer ist als die angenommene Messunsicherheit.

(4) Diagramm 'Messwerteabweichung' - Darstellung der berechneten Residuen:
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Reference values for '‘Quarz' acc. to f(T[°C])=2.65-3.577E-6 - ( T - 20)
Mean and Standarddev. of Residuals: -0,0865 *2,0E-4 g/cm?, relative: -3,4% at a spread of 78 ppm

Im Diagramm "Messwerteabweichung" wird die (temperaturkompensierte) Abweichung der einzelnen Messwerte zum Referenzwert in zeitlicher Reihe angezeigt. Bei
einem gesetzmdfSigen Verlauf dieser Residuen wird eine entsprechende lineare oder quadratische Regressionsgleichung ausgegeben.

Im Diagramm wird der Vergleich mit den Daten der gleichnamigen Referenz angezeigt. Der
Unterschied zum Referenzwert kann rechnerisch auf einen bestimmte Menge Wasser zurtickgefiihrt
werden.

* Berechnete Zusammensetzung - bindre Mischung

% ™/ %V/v absolut [g]
Quarz : 97,963 94,764 21,9595
Wasser : 2,037 5,236 0,4565

Die Bestimmung des Mischungsverhéltnisses basiert auf vorliegenden Datenbankeintragen:
Quarz, ID2074.3: p1 = f(9[°C])=2.65-3.577E-6 - (9 - 20)
Prazision: zwei gliltige Nachkommastellen. Referenz: 'SiO2, a-Quarz, SF weiss, MH 7'
Wasser, ID10136.3:
p2 = f(9[°C])=(6.5592063E-05-95 - 1.1225639E-02-8+1.0026530-93-90.968893-92 + 679.48991-9 + 9998425.9)/1E7
Prazision: sechs giiltige Dezimalen. Referenz: ‘Handbook of Chemistry and Physics, 75th Edition, Lide,
D.R. (Ed), CRC Press: - r.equ.. 0 to 40°C".

1,2 - Mischungskoeffizient: keiner, es wird ideales Mischungsverhalten angenommen.

Die Berechnung der Reinheit bzw. des Gehalts beruht auf der Beziehung: pges = (mi+m;) /(my/p1 + my/p;). Dabei ist pses der hier gemessene Dichtewert, dessen Verhdltnis
in der Summe der Massen (m; + m,) und der Volumen (jeweils V=m/p) analysiert wird. Fiir p; wird die Dichte der Referenz 'Quarz' eingesetzt. Der ¢4, - Koeffizient, der
bei relativ hoher Reinheit von "1" kaum verschieden ist und aus ermittelten Dichtewerten der Komponentenmischung dargestellt wird (er ist konzentrationsabhdngig),
ist der Zahlenwert, der mit p1 multipliziert wird. Er driickt den Schwund (¢, > 1) oder die Expansion (¢1/, < 1) durch die Wirkung der Mischung auf die Gesamtdichte
aus. Der Wert '1' ist, wie angegeben, fiir Konglomerate, Lunker, ideale Mischungen sowie in der Regel bei geringfiigigen Beimengungen annehmbar. Bei héheren
Anteilen der Verunreinigung (Wasser) kann sich ein nicht ermittelter ¢, - Koeffizient verstdrkt auswirken!

* Meldungen
Die Fliissigkeitsdichte weist einen relativen Unterschied von 0,8% zum Referenzwert fir
"Chloroform" auf.

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 vollstindig 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
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zeitokonomischen Erwdgungen diesen hiermit GrofSteils 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 Einstellungen der Formatier- und Ausgabeoptionen auf das Wesentliche gekiirzt werden. Das ganze 'File', inklusive der zu
Grunde liegenden Rohdaten, ist stets Uiber die ID (hier Nummer 7198, Datenbank imeterDatal4) 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 "GefdfS_Meniskuselimin”, type 9/136. Measuring process
performed accordingly.

Prufmittel
Das Wagesystem (WZ224-CW) wurde 1,5 Stunden vor dieser Messung von imeter justiert.
IMETER ID16405542: Technische Daten: Auflésung des Wagesystems 0,1 mg, Messunsicherheit
(Linearitit) 0,2 mg, Dichte der Justiermasse pca 8,000 g/cm?® Luftdichte p. 1,112 kg/m3
Schwerebeschleunigung g 9,80769 m/sec?. Die Messauflosung der Temperaturmessung betrégt 0,01

K, die Unsicherheit 0,03 K. Akquisitions-Softwareversion IMETER 4.1.108, Li N° *3037-4759%,
Windows 5.1- Betriebssystem auf PC Ser.N°143431694 (C, iTop).

| ,, Der automatische Bericht prasentiert die Datenlage und fuhrt

Report created by IMETER

eine (Vor-)Interpretation aus. Die Tabellendaten sind in Spalten
Tab-separiert und konnen somit sehr einfach z.B. in Excel
weiteranalysiert werden.
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Messtechnik - nachhaltig zusammengefasst

Intelligenter messen.

Grenz-, Oberflachenspannung und ~Energie
Viskositat, Rheologie, Konsistenz, Textur
(Aus-)Hartungszeit, Porositat, Sorptivitat u.v.a.
freie und spezifische Automationen

* & O o o

Feststoff- und Flussigkeitsdichte, Ausdehungskoeffs.

Jeder, der Messreihen zusammenfasst, forscht, auswertet,
QS-Statistiken fuhrt etc., kennt den Fall, dass manche Werte
nicht ins Bild passen. Ausreier? Die Dokumentation von
Messungen, wie sie IMETER bietet, erlaubt es, sehr viel spater
noch die Plausibilitat zu Gberprifen. Das spart Zeit, Geld und
Nerven, gibt Sicherheit und férdert Entdeckungen.
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