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- Dichtemessung — Konzentrationsabhingig -
Die Dichteverianderung von Wasser mit der

Zudosierung von Essigsaure
Einfache Bestimmung einer Kalibrierung bis 22% Saure

Die Dichte von Wasser wird z.B. durch zudosierte Essigsdure
vergroBert. Und die Dichtednderung kann mit der Dosiermenge
verkniipft werden. Solche Messungen sind mit imeter, dem
hochintegrierten MessSystem vergleichsweise einfach; es wird (in
diesem Beispiel) so vorgegangen: In ein trockenes Temperiergefil3
(Messzelle) wird eine durch auswidgen genau bestimmte Menge
Wasser gegeben, der Messkorper wird eingesetzt und das Gefall mit
dem Zellendeckel verschlossen. Die Vorlage wird in das imeter
gestellt und temperiert dort. Sobald 25°C erreicht sind, beginnt die
Messung. Das Messprogramm ist das so organisiert, dass zuerst die
Dichte des vorgelegten Wassers bestimmt wird. Sobald imeter dies
getan hat, erscheint ein Dialog (mit akustischem Signal) und der
Priiffer wird aufgefordert anzugeben, welche Menge an Wasser
vorgelegt ist. Danach erscheint ein weiterer Assistenzdialog, der zur
Zugabe auffordert und sogleich abfragt, welche Menge an Essig
zugegeben wurde. — Die anfangs kleinen Mengen wurden hier mit
einer pL-Spritze (die ausgewogen wird) zugegeben, der Deckel wird
dazu kurz angehoben. Das Messprogramm sorgt mittels des Riihrers
fiir eine gute Durchmischung und stellt sicher, dass die Temperatur
im gewdhlten Rahmen bleibt. Dann wird die Dichte der Ldsung
einige Male gemessen. Wieder erscheint ein Dialog und ruft den
Priifer zur Zugabe einer weiteren Menge herbei (natiirlich kann auch
automatisch dosiert werden ...). Dieser Verfahrensteil 1duft fort, bis
der Anwender den Ablauf beendet. Die Ergebnisse werden in Echt-
zeit in Form der Diagramme ausgegeben, so dass der Priifer iiber
Konzentration und Wirkung unmittelbar Riickkopplung erhilt.

Diagramm unten: Vergleich der Ergebnisse zweier imeter-
Messungen mit historischen Daten.

Konzentrationsabhéngigkeit der Dichte:
Essigsédure - Wasser
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imeter Anwendungen

In diesem Dokument wird ein automatisch
erzeugter imeter -Priifbericht vorgestellt.
Die Ausfiihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes-
sung dargestellt werden sollen (kdnnen bzw.
miissen). Variabel sind nicht nur die
Messdaten - sondern auch Umstinde und
Ablaufe und die Eigenschaften der Nor-
male. Dazu passend verfigt imeter
einerseits iiber eine Modelliersprache, um
Mess- bzw. Steuerungsverfahren zu gestal-
ten (,,was soll der Fall sein‘) und anderer-
seits iiber analytische Féhigkeiten, um zu
bewerten, was der Fall ist und um dariiber
in Berichten Riickkopplung zu geben. -
imeter befreit sehr viel kostbare Arbeitszeit,
indem nicht nur das Messen/Steuern/Regeln
sondern auch die beurteilungsreife Darstel-
lung automatisiert ist.

Die Formatierungsvorgaben des Berichts be-
stimmen Art und Umfang der Informationsdar-
stellung. - Anhand eines vollstindigen Berichts
wird der Anwender (der Kunde oder wir) in
die Lage versetzt, Plausibilitdt und Validitdt
einer Messung detailliert zu tiberpriifen.

Der imeter-Priifbericht auf den folgenden
Seiten enthdlt also Elemente, wie automatische
Erlduterungen, auf deren Ausgabe man in der
Routine natiirlich verzichtet (und die leider
wortreich den Fluss der Informationen bzw.
das Layout beeintrdchtigen).
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1,07 /’6 Fiir die Grundqualitit von imeter zur Dichtemessung sei auf die
/ folgenden Umstinde hingewiesen: (A) Es werden unabhdngige
1,06 ;;( Messwerte aufgezeichnet (B) Mittelwerte erhohen die statistische
/ Sicherheit. (C) Die Messunsicherheit wird selbsttiitig eingeschditzt,
1,05 / /)/ \) indem insbesondere die Genauigkeit der Temperaturmessung mit
= / Y) der Wéirmedehnung von Wasser bei 25°C abgeglichen wird. (D)
§ 104 / Die Wiigezelle wurde in der Messung automatisch justiert. (E) Es
=2 Z Rauten: Dichte bei 15°C wurde eine technisches Messverfahren ohne systematischen Fehler
E 10341 1 (LRZlatNe D'%ht: 1.5/43.’ h I angewendet (kein Meniskuseffekt, kein Halterungsaufirieb, keine Stérung
e 7 ,\,'Of,:;r;(::-i;u',,gzl:j,;g,;om durch Niveauverdnderung der Probe, keine Drift). (F) Nur wenige

Handgriffe des Anwenders und Angaben in der Software waren
notwendig und fiihrten zu einem komplett dokumentierten
Ergebnis. (G) So genau und einfach, wie in diesem Beispiel konnen
., Konzentrationen* weder hergestellt noch gar gemessen werden.
(H) Viele komplexe Berechnungen werden von der Software auto-
matisch  ausgefiihrt und zu kompakten Ergebnissen, wie
unmittelbar verwendbaren Kalibriergleichungen und
anschaulichen Diagrammen, aufbereitet.

(Berlin 1902-1906)
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ID N° 7275 - Fluid Dichte bei Konzentrationsdnderung

ausgefUhrt am Samstag, 06 Mai 20006, von imeter

Titel: Wasser/Essigsaure - Konzentrationsabhdngigkeit
Bemerkung:
Honzentrationsabhdngigkeit mit €ssigsciure. 63.859 Wasser vorgelegt. Die Séurerzugabe erfolgt per Spritze (nach
Gutdinken), wobei diese vor und nach Zugabe gewogen wird, um die Menge genau angeben zu kbnnen. Die
Jeweilige Fehlerangabe ist geschdtzt.
€rgebnis: Pos orc = 0.9970219-cm™ (p° Wasser (DW))
Paoreich: 0,997069 - 1,025721g-cm
55 Dichtemessungen Uber 9 Konzentrationsstufen
Caoreich: 0, 15%0 - 22% Essigsdure (Acetic Add, <Sigma>, 99%, minimum) ["/,]

Bericht

Die Textangaben im Berichtskopfes, oberhalb, werden aus den €intrGgen im 'Titel-' und Bemerkungsfeld' des Datenblattes gebildet. Das Hauptresultat wird
angegeben - und in der ersten Zeile - der Authentifizierungscode zu Messung und €rgebnis.

Hinweis: Die Aktivierung der Option "€RLAUTERUNGSTEXTE", die fir diese Berichtsausgabe eingestell ist, bewirkt, doss der Bericht selbst und erklérungsbedurftige
€lemente darin mit €rléuterungen versehen werden, Bearbeitungshinweise fUr den Anwender werden zusétzlich ausgegeben, auBerdem wird auf ggf. unterdrickte
Informationen hingewiesen. Die zugehdrigen €rkiérungen sind formatiert wie dieser Text.

* Bestimmung der Konzentrationsabhangigkeit

Dosis und Wirkung:
Bestimmt fir €ssigsdure (Acetic Acd, <Sigma>, 99%, minimum) in Wasser (DW) im Konzentrationsbereich ¢=0,0146 bis
21,6%. €s lieat eine brillante quadratische Beziehung zwischen Konzentration und Dichte vor:

(Gleichung I)  p [9/cm3] = f(co)= 0,99705265+ 1,397403€-3-(c)-3,32764€-6(c)*

Korrelationskoeffizient: r2=0,999999918, Standardabweichung: s = £3,1-10° g/cm?.

Die Dichtemessung kann fir dieses System zwischen p = 0,997069 bis 1,025721g/cm?® zur Bestimmung der Honzentration
mittels der Gleichung Il ebenso angewendet werden:

(Gleichung Il) ¢ [%] = f(Prama)= 691,69099-2101,4312-p+1411,8576-p%

Korrelationskoeffizient: r2=0,999999902, Standardabweichung: s = £2,6:10° %.

Die zu den Gleichungen angegebene 'Standardabweichung), s, ist die Standardabweichung (der Grundgesamtheit) der Werte gegen die Regressionsgleichung. Die
Terme kénnen zu Berechnungen jedoch nur im angegebenen Honzentrationsbereich und bei der Temperatur verwendet werden. Bearbeitungshinweis: In ausge-
suchten Féllen sind die in der Gleichung angegebenen Dezimalen ungentgend: der vollsténdige prézisierte Ausdruck, ohne Ricksicht auf sinnvolle oder giltige Stel-
len, lautet: 0,997052652528867+ 1,39740265326909€-03-(c)-3,32764027495372€-06- (c)° sowie 691,690988360554-2101,43115161234

p +1411,85761398476-p°.

- Zusommenfassung von Randbedingungen und Operationen wdéhrend der Messung -

Vorlage: Wasser (DW), Masse 63,92+0,0059, angegeben wurde der Wagewert 63,859, Volumen 64,109cm?, Dichte
0,997021g/cm?® - sie wurde Uber den Datenbankeintrag 'Wasser' zur Temperatur ermittelt.

Zudosierung: €ssigsdure (Acetic Acid, <Sigma>, 99%, minimum), & Zugaben.

Wirkstoffkonzentration 1042,9 +-0,10mg/cm3, Dichte 1,0429g/cm?3, aus dem Datenbankeintrag fUr '€ssigsdure’ ermittelt. Die
Unsicherheit zur Konzentration ist explizit angegeben. Temperaturangabe der Dosierung zur jeweiligen Ablesung £5,01+0,01°C.
Als gravimetrische Zugabe und Kennzeichnung als Reinstoff, dadurch ist die Dosierkonzentration dquivalent zur Dichte; manuell
ausgefihrte Operationen/Dosierungen.

Mengenbilanz: Keine €ntnahmen zur Laufzeit, zugefUgte Menge 17,649, 16,92cm3, finaler Inhalt der Messzelle oder
Vorlage 81,569 bzw. 81,02 £0,16cm?* (aus addierten Volumina), tatsdchliches €ndvolumen 79,52cm® (Mischungseffekt d.h. -
Volumendefekt - 1,50cm* = -1,9%), am €nde in der Vorlage enthaltene Wirkstoffmenge: 17,64q.




Die Zusommenfassung, oberhalb, stellt Vorgaben und das €rgebnis der Messung knapp dar. €inzelheiten zu den Vorgéngen kénnen gof. mittels der unten
ausgegebenen tabellarischen Darstellungen entschlisselt werden. Wesentliche, ergebnisrelevante Angaben und die Variablen des Vorgehens sowie der Daten
werden wiedergegeben. Volumen und Gewichtsangaben werden stets in Massen umgerechnet. - Die Gleichungen zu Dosis und Wirkung fassen die Verhdltnisse
kompakt zusammen und erlauben die Dichte Uber die Konzentration einzustellen und die Konzentration Uber die Dichte zu ermitteln. Die Qualitdtsaussage "brillant”
wird aus der Textubersetzung des Horrelationskoeffizienten '0,999999918" erzeugt.

Bearbeitungshinweise: Da zohliose Kombinationen von gravimetrischen, volumetrischen bzw. automatischen und manuellen Operationen mit wechselnden
HKonzentrationen und mit oder ohne thermische €ventualitéten aufgetreten sein kénnen, ergeben sich vielféltige logische Abhdngigkeiten, die ggf. bei einfachen
Verfohren nicht in passender Klarheit ausgedrickt sind. Die Uberprifung der méglichst exakten Isothermie fir diese Art der Messung - sowie dos, dem Prifstoff
gerechte Verfahren (z.B. Wartezeiten bei sehr geringen Konzentrationen) wird nicht von der Software bewertet. €ine durchgéngig konsistente Formatierung der
Zohlenwerte - d.h. die Ausgabe ausschlieBlich gultiger Stellen, wird nicht in allen Féllen durch die Algorithmen geleistet; Referenzwerte aus der Datenbank werden
beispielsweise mit allen dort angegebenen Stellen aufgefihrt. €ine Nachbearbeitung durch den Anwender ist hier evtl. notwendig, wenn der Bericht an externe
Stellen weitergegeben werden soll.
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Das Diagramm Konzentrationsverlauf fasst das €rgebnis der Messung durch die Abbildung der Dichte gegen die Honzentration zusammen. Die Hreismarken stellen
die jeweiligen (Mittel-)Werte der Dichte dar; umgebende, feine Linien bilden den Bereich der Unsicherheit ab. Die Kreismarken beziehen sich auf Masse% (m/m), die
Quadrate auf Volumen% (V/V). Als fette, gestrichelte Linie ist der Werteverlauf der Gleichung | eingezeichnet sowie deren Stancarcdabweichung durch gepunktete
Linien. (Die Fehlerbereiche dirften jedoch durch die Skala bedingt, kaum sichtbar sein.)

Die folgende Tabelle prasentiert die Zusaommenstellung der zugrunde liegenden Zohlenwerte sowie die Datenbasis der Grafik.
Die erste Datenzeile der Tabelle enthdlt die fir die Sicherung des korrekten Ausgangswertes der Dichte wichtige Angabe, p° =
0,997021g/cm?, die im Mittel fUr 5,4 Minuten vor der ersten Dosierung in der Messung bestimmt wurde.

N°  Amiq] *=% Eac At, [min] p c[mg/cm3] =% c (m/m, V)

1 --- --- --- 54 (5 0,997021 0 0 <64,11cm*>

2 0,0093 1,1% 15,2 20,9 (15) 0,997072 0,145 1,1% ! 0,15%o, 0,14%0
3 0,0491 4,1%0 48,8 4,8 (5) 0,997185 0,911 3,8%0 ! 0,91%o, 0,87%0
4 0,0527 0,57% 55,8 8,0 (5) 0,997297 1,730 3,3%0 ! 1,7%o, 1,7%0

5 0,0571 3,5%0 67,4 4,9 (5) 0,997419 2,617 2,5%0 ! 2,6%o0, 2,5%0

6 0,3675 2,7%0 75,9 5,8 (5) 0,998208 8,29 1,6%0 ! 0,83%, 0,79%
7 0,9157 0,22%0 85,2 6,2 (5) 1,000139 22,16 0,87%o ! 2,2%,2,1%

8 4,6126 4,3%0 94,5 7,4 (5) 1,008958 86,7 1,1% ! 8,7%, 8,3%

9 11,5775 43ppm 1052 12,4 (5) 1,025721 217,7 4,3%o J 22%, 21%

Die Spalten der Tabelle zeigen von links nach rechts die folgenden Inhalte: Die Zeilennummer (1. N°), die jeweilige Dosier- bzw. €ntnahmemenge (negativ) als
Masse (2. Am), die zugehdrige relative Unsicherheit (3. +%), die aus der urspringlich angegebenen absoluten Unsicherheit berechnet ist, dann die Zeitpunktsmitte
(4. tac) des Vorgangs im Bezug auf den Start der Messung. Die ndchste Spalte zeigt die Daver zwischen dem Dosierzeitpunkt und dem nachfolgendem Messwert
an (5. At,) und den gemessenen (Mittel-)Wert der Dichte in der folgenden Spalte (6. E); weiter, die ideale Konzentration (7. ¢); ideal" bedeutet, die Konzentration
dlie sich aus den Massen und Volumina (per Dichten der Datenvorgaben) ergibt. Die Stellenzahl ist formatiert nach der beigeordneten relativen Unsicherheit (8. %),
die aus der Fehlerfortpflonzung der individuellen €inzelfehler, die zu Viorlagen-, Dosier- und €Entnahmemengen sowie zu Konzentrationsangaben angegeben wurden,
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ermittelt ist [die Konzentrationsunsicherheit nimmt mit relativ groBen Dosierungen ab - relativ zum Fehler]. Falls verschiedene Konzentrationen dosiert wurden oder
gravimetrische- oder volumetrische Operationen gemischt auftreten, wird der jeweilige Honzentrationsindex angegeben und/bzw. ‘'m' fir Masse-, W' fir Gewicht-
und V' fir Volumen- Operationen. Manuelle Operationen sind mit einem Hochkomma () gekennzeichnet. Gewichts- bzw. Wagewerte (W') werden Uber FlUssigkeits-
, Luft- und Kalibriergewichtdichte jeweils in wahre Massen umgerechnet. Die letzte Spalte gibt zur Orientierung die Konzentration als Massen-Mischungsverhdltnis
(m/m) und im Volumenverhéltnis (VV) an.

Besonderheiten: Spalte 5, At,, dem zeitlichen Abstand von Dosierung und Wirkungsmessung', zeigt in der ersten Zeile den zeitlichen Mittelwert der Messzeiten vor
der Dosierung und ggf. in Hlommern wieviele Messungen dazu stattfanden. - p gibt Mittelwerte on  (€inzelheiten zu den Messwerten und dem Verfahren finden
sich im Abschnitt, der sich den €inzeldaten widmet). Soferm danach, in der Dosierphase, mehrere Messwerte ohne Dosierung aufeinander folgen, werden
Mittelwerte in dieser Art angegeben.

Bearbeitungshinweis: Die Art der Zeitangabe ist so gestaltet, damit es einfach wird, ablesen zu kénnen, ob eine 'korrekte' Zeitspanne zwischen Dosierung und
Messung eingehalten ist. Aus den Datentabellen kbnnen Informationen gewonnen werden, die nicht im Schema ausgewertet werden; evtl. unter Bericksichtigung
der GeféBoberfiéche - 18,44cm? - die I'-Funktion etc.. Die Zahlenkolonnen in den Tabellen sind durch TAB-Zeichen separiert; so kénnen Sie die Tabellen einfach Uber
die Zwischenablage kopieren und z.8. in €xcel einfigen und dort Weiterbearbeiten. Die nicht- tabellierten Daten in den Diagrammen kbnnen Sie Uber den Grafik-
€ditor in die Zwischenablage kopieren, wobei die jeweiligen Spaltentitel ebenfalls enthalten sind. -- Bitte bei genauver Untersuchung der €rgebnisse zu beachten: Als
'Gewicht' gegebene Vorlage-, Dosier- oder €ntnahmemengen werden bei der Bilanzierung durchweg in 'Wahre-Massen' umgerechnet --

* Reale Konzentration, ideale Dichte und Mischungskoeffizient
Die Tabelle gibt Konzentrationen, Dichtewerte und Abweichung zum gemessenen Wert sowie Mischungskoeffizienten zu den
bestimmten Konzentrationsstufen an.

N° t Creal WA P Pideal Apper.  Gip-Hoef.
1. 10 --- --- 0,997021 0,997045 24ppm  0,99997593
2. 36 0,1475 0,01456 0,997072 0,997058 14ppm 1,0000209
3. 54 0,926 0,0914 0,997185 0,997092 93ppm 1,0001000
4. 64 1,758 0,1735 0,997297 0,997128 0,17%o 1,0001763
5. 72 2,658 0,2624 0,997419 0,997167 0,25%0 1,0002603
6. 82 8,425 0,8310 0,998208 0,997416 0,79%o 1,0008070
7. 91 22,548  2,2202 1,000139 0,998026 2,1%0 1,0021706
8. 102 88,7 8,66 1,008958 1,000864 0,80% 1,0088335
9. 118 224.,6 21,63 1,025721 1,006624 1,9% 1,0241054

In der Tabelle wird in Spalte £ mit 't' der mittlere Minutenzeitpunkt der Bestimmung (als Orientierungshilfe) nochmals angefihrt. Die tatsdchlich anzugebende
Honzentration, ¢, aus dosierter Menge und ermittelten Dichtewerten in der €inheit mg/cm?, zudem die Massekonzentration /., in Prozentteilen. Die €inheit der
Dichteangaben (p) ist ‘o/cm?. Mit p,y.o (5.) wird der Dichtewert angefUhrt, der sich aus den Datenvorgaben ergibt, wenn keine Volumenbeeinflussung durch einen
Mischungseffekt auftritt. In der 6.5palte, Ap, wird der relative Unterschied zwischen idealer und realer Dichte angegeben. Der Mischungskoeffizient, ¢ ., in der 8.
Spalte gelistet, hat keine physikalische Dimension. €r ist spezifisch fur die Stoffkombination und bezieht sich auf Vorgabe- bzw. Datenbankangaben zu den Dichten
Oer Komponenten. Da auf den Datenbankangaben bei diesbeziglichen Konzentrationsmessungen die Gehaltsberechnungen beruhen.

Der Mischungskoeffizient, ¢y, ist zur Honzentrationsbestimmung bei entsprechenden Dichtemessungen anzuwenden. €r ist eine
Funktion der jeweiligen Dichte und kann durch €insetzen des Dichtewertes p' in der folgenden Gleichung erhalten werden
dip = 0,167421-11,03733-p'+5,871956p°  (12=0,9999975, s = 1,4-107).

Bearbeitungshinweis: Die Uberprifungsmessung der Vorlage - bevor mit der Dosierung begonnen wurde - zeigt eine Abweichung von -0,000024g/cm? zum Wert im
Referenzoatensatz. €s ergibt sich eine fehlerhafte Angabe des Vorlagevolumens, wie in der Zusommenfassung genannt , von 6,6878€-4cm?. Dieser Unterschied ist
in der obigen Tabelle und Gleichung fir die reale Konzentration eingearbeitet. - D.h. die Rbweichung ist fir die reale Konzentration' bericksichtigt. -- €s ist fir die
erweiterte €insatzmoglichkeiten zu empfehlen, mit passenden Referenzen zu arbeiten bzw. entsprechend sorgfélti zu verfahren! €ventuell ist auch eine
Referenzoatenkorrektur angezeigt. €s ist hier von besonderer Wichtigkett, dass zur Messung exakte Isothermie herrscht. Jegliche Stoffoewegungen und Unsicherheit
muss im Messprogrammdialog genau angegeben sein. Gof. kénnen die Prézisiertheit der Referenzdaten (auch des Messkérpers) nachtréglich genau ermittelt und
korrigiert werden.

* Vergleich des Anfangswertes (p°)
Referenzwert Messung RAbweichung absolut relativ Signifikanz

Referenz "Wasser", Bezugstemperatur = 25,01°C. Die Datenbank liefert mit Wasser, Augsburg, Dest., 0,997040g:cm”>, einen
ahnlichen, prézisen, ggf. geeigneteren Wert, der Unterschied zum Messwert betrégt hier absolut 0,000019g-¢cm

Der €rgebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzoatenbank zu 'WASSER' gefunden werden, stellt die WerteUbereinstimmung unabhdngig von der
Temperatur dar. Der Unterschied wird als absolute Differenz "Probenwert Minus Referenzwert " und als relative Abweichung angegeben. Das Symbol p steht fur die
MessgréBe; mit 'Signifikanz" wird ausorickt, um wieviele Male die absolute Unsicherheit gréier ist, als der Unterschied von Mess- und Referenzwert.
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* Einzelheiten zur Dichtemessung

* 55 Dichtemesswerte
Gesamte Dauer 2,0 Stunden; Temperaturverlauf im gesamten Zeitraum in etwa isotherm bei 25,01°C

Diagramm "Temperaturprofil:

25,04 B
9 Angabe

25,02] oo

o —— DT=0,03K

(=

.

= m v Protokollierung(1)

wd

©

s

g_ 24,98

£ .

lq_, Dichtemessung
m x v % Dosierungen

Messzeit [min]

111,2" : Lésung gast (wieder) jetzt sehr stark aus.
Die zur Laufzeit der Messung vom Anwender eingegebenen Bemerkungen werden hier wiedergegeben, wobei am Anfang der Zeile der €intragszeitounkt als
Minutenzohl angegeben ist.

Im Diagramm "Temperaturprofil’, oben, wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der \orgénge und der jeweils aufgezeichneten Temperatur gezeigt. Die Grafik hat
informativen Charakter - sie dient der Rickkopplung und Zusammenfassung. -- Zur Bedeutung der eingezeichneten Symbole: Die Hreismarkierungen zeigen
Temperaturmesswerte an , die kugelférmigen Marken stehen fUr Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von Auftriebsmesswerten. Die x-Hreuze referieren die
Zeitpunkte von Mengenbewegungen (Dosierungen und/oder €ntnahmen) und je nach Methode zugleich die zur Operation gehérende Temperaturablesung (->
Volumen/Honzentrationsbezug), . Das Dreieck zeigt den Zeitpunkt, zu dem vom Prifer die oben angegebene Anmerkung in das Protokoll eingetragen wurde.

*Datentabelle
Die nachfolgende Aufstellung gibt die Daten zu den €inzelergebnissen an.

N° tmin] - T[°C] p [grem”] Aplgcm] Wil AW9] Afs] N
1 7,4 25,01 0,9970132 -0,0000010 40,1224 0,0001 1,1 2
2 83 25,02 0,9970142 0,0000000 40,1223 - 1,1 2
3 9,1 25,01 0,9970151 0,0000000 40,1222 - 1,1 2
4. 11,5 25,01 0,9970210 0,0000010 40,1216 -0,0001 2,1 3
5. 13,1 25,01 0,9970408 0,0000000 40,1196 - 1,1 2
6 20,5 25,01 0,9970685 0,0000000 40,1168 - 1,1 2
7 21,8 25,00 0,9970695 0,0000000 40,1167 - 1,1 2
8 23,1 25,01 0,9970725 0,0000000 40,1164 - 1,1 2
9. 24,3 25,01 0,9970754 0,0000000 40,1161 - 1,1 2
10. 24,8 25,00 0,9970745 0,0000000 40,1162 - 1,1 2
11. 38,6 25,00 0,9970764 0,0000000 40,1160 - 1,1 2
12. 39,2 25,00 0,9970714 -0,0000010 40,1165 0,0001 4,2 5
13. 39,7 25,00 0,9970704 0,0000000 40,1166 - 1,1 2
14. 40,1 25,00 0,9970695 0,0000000 40,1167 - 1,1 2
15. 40,6 25,00 0,9970704 0,0000000 40,1166 - 1,1 2
16. 43,6 25,01 0,9970754 0,0000000 40,1161 - 1,1 2
17. 45,4 25,00 0,9970714 0,0000000 40,1165 - 1,1 2
18. 459 25,00 0,9970735 0,0000010 40,1163 -0,0001 2,1 3
19. 46,5 25,00 0,9970725 0,0000010 40,1164 -0,0001 4,2 5
20. 47,0 25,01 0,9970714 0,0000000 40,1165 - 32 4
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21. 52,6 24,99 0,9971843 0,0000000 40,1051 - 1,1 2
22. 53,1 25,00 0,9971852 0,0000000 40,1050 - 1,1 2
23. 53,6 24,99 0,9971843 0,0000000 40,1051 - 1,1 2
24. 54,1 24,99 0,9971843 0,0000000 40,1051 - 1,1 2
25. 54,5 24,99 0,9971852 0,0000000 40,1050 - 1,1 2
26. 62,2 25,00 0,9972969 -0,0000010 40,0937 0,0001 2,1 3
217. 62,7 25,00 0,9972979 0,0000010 40,0936 -0,0001 2,1 3
28. 63,1 25,00 0,9972960 0,0000000 40,0938 - 1,1 2
29. 65,1 25,00 0,9972960 0,0000000 40,0938 - 1,0 2
30. 65,7 25,01 0,9972960 0,0000000 40,0938 - 1,1 2
31. 71,1 25,01 0,9974205 0,0000029 40,0812 -0,0003 6,3 7
32. 71,6 25,01 0,9974197 -0,0000009 40,0813 0,0001 2,1 3
33. 72,0 25,02 0,9974185 -0,0000011 40,0814 0,0001 2,1 3
34. 73,2 25,01 0,9974176 0,0000000 40,0815 - 1,1 2
35. 73,7 25,01 0,9974185 0,0000000 40,0814 - 1,1 2
36. 79,6 25,02 0,9982077 0,0000000 40,0016 - 1,1 2
37. 80,0 25,02 0,9982077 -0,0000010 40,0016 0,0001 2,1 3
38. 82,5 25,01 0,9982077 0,0000000 40,0016 - 1,1 2
39. 83,0 25,00 0,9982088 0,0000010 40,0015 -0,0001 1,1 2
40. 83,5 25,01 0,9982077 0,0000000 40,0016 - 1,1 2
41. 89,6 25,00 1,0001400 0,0000010 39,8062 -0,0001 2,1 3
42. 91,1 25,00 1,0001390 0,0000000 39,8063 - 1,1 2
43. 91,6 25,00 1,0001390 0,0000000 39,8063 - 3,1 4
44, 92,1 25,00 1,0001390 0,0000010 39,8063 -0,0001 2,1 3
45. 92,5 25,00 1,0001400 -0,0000001 39,8062 - 1,1 2
46. 100,7 25,00 1,0089110 0,0000000 38,9193 - 3,1 4
47. 101,3 24,99 1,0089480 0,0000011 38,9156 -0,0001 3,1 4
48. 101,9 25,00 1,0089620 0,0000019 38,9142 -0,0002 4,2 5
49. 102,4 25,00 1,0089770 0,0000000 38,9126 - 1,1 2
50. 103,1 24,99 1,0089920 0,0000001 38,9111 - 1,1 2
51, 116,8 25,02 1,0257230 -0,0000001 37,2193 - 1,1 2
52. 117,2 25,02 1,0257220 0,0000000 37,2194 - 1,1 2
53. 117,6 25,02 1,0257180 0,0000000 37,2198 - 1,1 2
54. 118,0 25,02 1,0257160 0,0000000 37,2200 - 1,1 2
55. 118,5 25,02 1,0257270 0,0000000 37,2189 - 1,1 2

In der Tabelle gibt die Spalte ' den Zeitpunkt des Messwertes, T, die Temperatur und p' den Dichtewert an. - In der Aufstellung werden auch diagnostische Daten
ausgegeben: In der Kolumne ‘Ap' wird gof. die Anderung der Dichte wéhrend der Akquisitionszeit des Messwertes wiedergegeben; mit ‘At' wird die Messcauer der
Jeweiligen Beobachtung bezeichnet. Mit W' wird der Wage-€nd-wert wiedergegeben - in der Dokumentation entspricht er dem Wert W' an welchem Fir 'WE*!
Korrekturen (Meniskus) vorgenommen werden. Die Rubrik AW, gibt die zuvor eingetretene Anderung des Wagewertes wieder. Mit N' wird die Zohl der dabei
aufgezeichneten Wagewerte angegeben. BEARBEITUNGSHINLWIEIS: Je nach 'Dokumentationszweck' kann die Stabilisier- oder Beobachtungsdauer, das Abklingen
dynamischer Verénderungen anzeigen (Wérmeaustausch), die Stabilitét des Messwertes dokumentieren, bzw. Stérungen anzeigen. Im Normalfall, jedoch, deutet
eine léngere Spanne mit entsprechendem Ap Probleme an, etwa, dass ein Wandkontakt auftritt, dass Strémungen wirken oder der Temperaturgradient zu grof3 ist
und sich der Auftrieb spurbar éndert.

* Messkorper

€ingesetzter Messkorper 'Quarz-0703a, Masse  140,9169+0,00015g, Volumen®™" 101,1026+0,00015cm3, kubischer
Ausdehnungskoeffizient 1,41-10°K!, Kompressionsmodul 0GPa  <oder nicht gesetzt>. Die Druckangabe, die zur
\/@rvollsténdigung des €rgebnisses oben angegeben ist, wird aus der Luftdichte bei der Angabetemperatur ermittelt (o
w500 = 100kPa) und aus dem hydrostatische Druck (p,=0,44kPa) der auf den Messkérper in der €intauchtiefe von 45mm im
Mittel wirkt.

* Messunsicherheit

Die Messauflésung der Wageeinheit (0, 1mg) erlaubt mit dem Messkdrper und bei der Fluiddichte die maximale Aufldsung zu
0,0000010g/cm® (1,0ppm), die fir die Messung angegebene Messunsicherheit der Wagung (£0,2mg) bedeutet
messkorperbezogen  =2,0-10°g/cm3. Die Fehlerfortpflanzung der Messkdrperdaten ergibt eine Unsicherheit von +1,5-10
bg/cm?. €ntscheidend ist jedoch die Unsicherheit durch die Temperaturmessung: Bezogen auf die Dichte und Warmedehnung
von Wasser (Referenzwert) erlaubt die Messaufldsung des Temperatursensors (0,01K) die Aufldsung der Dichte zu =2,6:10°
bg/cm3 anzugeben. Die einschréinkend vorgegebene Unsicherheit der Temperaturmessung (£0,03K) bedeutet demnach eine
Unsicherheit von +7,7-10%g/cm3. Insgesamt wird somit die Messunsicherheit der Dichtemessung zu £8,1-10° g/em? bestimmt.

* Technisches Verfahren

Die Werte wurden mit der genauen Methode (Meniskuseliminierung, imeter-Patentverfohren) bestimmt, wodurch also die
einzelnen  Auftriebsmessungen  voneinonder  unabhdngig  sind  und  systematische  Fehler  durch  die
Messkorperaufhdngung/Phasengrenze  sowie durch die €intauchtiefe ausgeschlossen werden. -- Die Absenkung des
Messbehalters vor der Auftriebsmessung von 3,223mm fohrt mit der Querschnittsflache der Aufhdngung (& = 0,0314mm?) zu

einer Horrektur der Auftriebskraft Uber das Volumen O, 10Tmm? bei jeweiliger Flissigkeitsdichte.

Anhand des dokumentierten Verfahrens, des Temperaturgangs, der Ausgabe der Tabelle, der Messkdrperdaten sowie der evaluierten Unsicherheiten
(insbesondere derer, die erst durch den Temperaturgang des Messgegenstand offenbar werden) werden in diesem Bericht Informationen ausgegeben, die die
Uberprifung der €inzelwerte und Schlussfolgerungen erméalichen. Ergebnisse in prinzipiell hdherer Qualitat zu erhalten, ist schlicht undenkbar.
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* Datenbankvergleich zum Anfangswert (p°)

1. Wasser, Augsburg, Dest.! 0,997040 0.0%
9. Wasser, SMOW! 0,997045 0.0%
3. Wasser! 0,997045 0.0%
4. Wosser (40°+)! 0,997160 0,0%
5. Morpholin® 0,9959 (25°C) 0.1%
6. "Diol 1M 1,000596 0.4%
7. TEGO Polyether! 1,00499 0,8%
8. liquor cerebrospinalis® 1,007 (25°0) 1,0%
9. 2-Nitropropan? 0,9835 (£5°0) 1.4%
10. Pyridin' 0,9786 1,8%
11. Mehylformiat? 0,9672 (25°0) 3,0%
12. Tetralin' 0,9671 3,0%
13. Rhizinusol? 0,961 3,6%
14. Cyclohexanol? 0,9604 (25°0) 3,7%

. FUr 25,01°C berechneter Referenzwert, 2: Tabellierter Referenzwert.
(Auswahl nur aus Referenzdaten, Stand £8.05.06)

Die Liste wird in follender AReihenfolge der Ubereinstimmung aus den besten Treffern in den €intrégen der Referenzdatenbank generiert. Die Vergleichsoaten werden
in der Prézision der jeweiligen €intragsangabe formatiert und die relative Abweichung zum Angabewert der Messung angegeben. BEARBEITUNGSHINWEIS: Die
Herkunft bzw. Richtigkeit der jeweiligen Referenzoaten sowie gof. Zusatzinformationen kann Uber den Vermerk zur Substanz in der Referenzdatenbank gepruft
werden.

In diesem Bericht werden nicht alle verfigbaren Diagramme ausgegeben. Sie kénnen die Ausgabe der Grafiken durch ARktivierung der entsprechenden "Checkboxen"
(unter der Registerkarte "Optionen") bewirken.

Nicht angezeigte Charts: Diagromm 2, 'Dichte-Temperaturverlauf', zeigt die 55 Dichtemesswerte in Temperaturabhdngigkeit an. Je nach den gewdhlten
Messumsténden bzw. €instellungen kénnen Temperaturabhdngigkeit mit Referenzvergleichen abgebildet werden. Mit Diagramm 3, 'zeitliche €ntwicklung", werden
Messwerte in zeitlicher Form angezeigt. Bei isothermen Bedingungen und léngeren Messzyklen kénnen Verldufe beobachtet werden, die die Stabilitét der Probe
oder der Messbedingungen zur Anzeige bringen. Der temperaturkompensierte Verlouf der Referenz zu "Wasser" wird parallel zu den Messwerten angezeigt.
Berichtseinstellungen - ahtivierte Ausgabeeinstellungen: Datenbankvorschldge anzeigen,  €Erléuterungstexte, Detaillierte  €rgebnisse, Allgemeine  Angaben,
Vergleichsonalyse,  Bearbeitungshinweise, formatierte  Tabellen,  Audit-Trall,  Prifmitteliberwachung, — Online-Protokoll,  Status  und  Ausfihrungshinweise,
Berichtseinstellungen, Authentifizierungen.

Form und Informationsfille des Prifberichts ist cadurch bedingt, dass Messcaten durch die zohlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltiq auftreten kénnen. Die
Variablen der Messung missen vollsténdig dargestellt werden kénnen und so verifizierbor sein. Volisténdigkeit ist Vorraussetzung Fir die Uberprifbarkeit und
Haltbarkeit der Resultate sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschiGgioe Bestimmungen (GxP, FDA cfr.11/21 etc.), zusommen mit schlicht
zeitbkonomischen €rwdgungen, diesen hiermit groBteils erledigten Aufwand. [Prifberichte, wie dieser, werden dynamisch aus Metadaten erzeugt und bendtigen
daher sehr wenig Speicherplatz in der Datenbank]. Bei Routinemessungen und/oder fUr die evtl. parallel noch papieren gefUhrte Ablage, sollten die Prifberichte zur
Ressourcenschonung durch entsprechende €instellungen der Formatier- und Ausgabeoptionen auf das Wesentliche gekirzt werden. Das ganze file' inklusive der zu
CGrunde liegenden Rohdaten ist stets Uber die ID (hier Nummer 7275, Datenbank imeterDatal4) auffindbar und als Referenz oder Vergleich nutzbar. Gof.
nachfolgende ausgegebene Informationen enthalten, je nach €instellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'bauhaus!), verschieden detaillierte Begleitinformationen, wie
die Angaben zur AusfUhrung der Messung, den Audit-Trail und Hinweise zur Prifmitteliberwachung.

Programmavusfihrung & Audit-Trail

FUr diese Messung wurde das Messprogramm "DHonz_‘Cowboy™ ausgefUhrt. Zeitraum der Messung, am 06.05.06 zwischen
18:25:58 und 20:25:19, Laufzeit 2,0 Stunden. €ine detaillierte Ablaufdokumentation wurde nicht aufgezeichnet. Auf ein
zusdtzliches Protokoll wurde auch verzichtet. Messprogramm Abbruch von Benutzer (Zeile 113.) Das €rgebnis wurde erstmals
am 07.05.06 um 00:53 zur Ansicht gebracht Die Originaldaten sind unverandert.

Unter der €intragsnummer 7275 ist der Datensatz in der Datenbank imeterData 14" wieder auffindoar.

Prifmittel

Das Wagesystem (Wz2224-CWJ) wurde zuletzt um 20:20, wahrend dieser Messung von imeter bei einem 1-Tage Intervall der
Prufmitteliberwachung  justiert. Die letzte  vollstdndige  Uberprifung/Justierung  der  Positioniervorrichtung  von — imeter
(ID16405549) erfolgte am 06.01.05. Systemdaten: Aufldsung des Wagesystems 0, 1mg, Messunsicherheit” 0,2mg, Dichte der
Justiermasse™” 8,000 g/cm3, Luftdichte” 1,2kg/m3, Umrechnungen von Masse nach Kraft mit dem Wert 9,80769m/sec? fir die
Fallbeschleunigung”. Die /\/\@ssouﬂésung der Temperaturmessung betrégt 0,01, die Unsicherheit” 0,03K. Akquisitions-
Softwareversion imeter 4.1.110, LizenzN°® *3037-4759*, Windows 5.1- Betriebssystem auf PC Ser.N° 143431694 (C, iTop).

). Die gekennzeichneten Angaben der Systemdaten kdnnen nachtréglich angepasst werden - etwa um individuelle Messunsicherheiten der Fuhler wirksam werden
9 9 2 9 9ep!
2u lassen. Anderungen auch an diesen Daten werden im Audit-Log protokolliert und kénnen zurickgenommen werden.
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automatische In-Process-Justierungen:

1. Zeit: 2,9 [min]
Q. Zeit: 59,6 [min]
3. Zeit: 114,9 [min]

Die wéhrend der Messung automatisch ausgefUhrten Wége.
(die kompletten Kalibrier- und Justierprotokolle sind in der Date,

Korrektur: -0,0001 [g]
Korrektur: 0,0001 [g]
Korrektur: 0,0000 [g]

n-Justierungen sind mit relativem €nd-Zeitounkt und korrigierter Abweichung oberhalb dokumentiert
rDatal14.cal' gesondert gespeichert)

Kommentar: <

PS: An die Stelle der Messzelle als Vorlage kann ein
Rihrkessel treten und Anstelle des Zwecks, der Ermittlung
der Konzentrationsabhangigkeit (Dichtekalibrierung), die
Herstellung eines wohldefinierten Produkts. - Derartige
Anwendungen sind Ubrigens mit anderen Dichtemess-
verfahren technisch kaum realisierbar, auBer mit der
magnetischen Flotation, da die parallele Veranderung von
Oberflachenspannung und Viskositat flir anders instrumen-
tierte Verfahren zumindest problematisch wird.

Der automatische Bericht zeigt und interpretiert eine Datenlage
— als Folge dessen, was in einer Messung geschieht und offen-
bart, wie Probe und Umstinde interagieren. — Die Messung ist
ein Vorgang dessen Ablauf und Randbedingungen in einem
Messprogramm  formuliert sind. Ein Unterschied zum klas-
sischen Messen besteht darin, dass es nicht um Messwerte geht,
sondern, was Messwerte zeigen sollen. (z.B. Identitit, Ahnlich-
keit, Reinheit, Temperatur-, Zeit-, Konzentrationseinfliisse...)
Darum ging es immer schon; nur jetzt tut dies - imeter - ein
Automat. Dass die Messtechnik extrem genau und unbeschrdnkt
ist, hilft, — und auch die Ergebnisanzeige in Echtzeit.

imeter

intelligent, integriert,
automatisiert -
physikalische Messtechnik
verfeinert, kombiniert und
zusammengefasst -

Weitere Beispiele zur Dichtemessung (Weblink):
http://www.imeter.de/interim/2_DichteFI #Beispiele

Allgemeine Infos tiber die Dichte (Weblink):
http://www.imeter.de/interim/2_DichteFI,_A.htm

Ubersicht zu imeter (PDF-Dokument):

ein besseres Messgerdit fiir

Fliissigkeitsdichte
Festkorperdichte
Oberflédchenspannung
Viskositt
Sedimentation

L R 2R IR 2 R 4

Konsistenz u.A. "
Kreative Freirdume l m Et er
ejnfache Handhabung
Uberlegene Technik

http://www.imeter.de/download/imeter-kompakt.pdf

Wir setzen imeter auch gerne fiir Messungen & Auftragsunte-
rsuchungen ein. Warum probieren Sie es nicht einfach aus?
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