Einfache Dichtemessung
an Toluol zur

Kalibrierungsubertragung
in der Festkdrperdichtemessung

(Erzeugung des Malfistabs)

In dieser Messung wird die Dichte von Toluol
bestimmt, wie es beispielsweise flr eine einfache,
schnelle Prifung typisch ist. Doch diente diese einem
Ubergeordneten Zweck, ndmlich der Dichtemessung an
einem Festkorper. - Fur die Festkdrperdichtemessung
ist die Dichte der Flussigkeit das MaR. Und dieses wird
hier ermittelt. Die Software sorgt automatisch fir die
notwendigen Operationen, die dazu flhren, dass
letztendlich die Volumen-Kalibrierung des
Flussigkeitsdichtemesskdrpers auf die Festkdrperprobe
Ubertragen wird. (d.h. Dichte und Messunsicherheit
dieser Messung werden automatisch Ubertragen;

Einzelheiten unter:
http://www.imeter.de/interim/6 _DichteFK.htm#Beispiele)

Nachfolgend, der Bericht zur entsprechenden
Messung:
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IMETER Anwendungen

In diesem Dokument wird ein automatisch
erzeugter IMETER -Prufbericht vorgestellt.
Die Ausfihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes-
sung dargestellt werden sollen (kdnnen bzw.
missen). Variabel sind nicht nur die
Messdaten - sondern auch Umsténde und
Abldufe und die Eigenschaften der Nor-
male. Dazu passend verfiigt IMETER
einerseits Uber eine Modelliersprache, um
Mess- bzw. Steuerungsverfahren zu gestal-
ten (,,was soll der Fall sein*) und anderer-
seits Uber analytische F&higkeiten, um zu
bewerten, was der Fall ist, und um dartiber
in Berichten Rickkopplung zu geben. -
IMETER befreit sehr viel kostbare Arbeits-
zeit, indem nicht nur das Messen/Steu-
ern/Regeln sondern auch die beurteilungs-
reife Darstelluna automatisiert ist.

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

Der Priifbericht auf den folgenden Seiten
enthalt also Elemente, wie automatische
Erlauterungen, auf deren Ausgabe man in der
Routine naturlich verzichtet (und die leider

wortreich den Fluss der Informationen bzw.
- RN

Fluid Dichte

Titel: 2. Mesung (Massbestimmung fiir Feststoffdichte)
Bemerkung:
Alternierende Fliissigkeits-Festkbrper-Dichtemessungen: Verwendung
eines Kohlenwasserstoffs (Toluol)
Ergebnis: P23, 15:c = 0,86386g -cm™>
Bericht

Hinweis: Die Aktivierung der Option "ERLAUTERUNGSTEXTE", die fiir diese Berichtsausgabe eingestellt ist, bewirkt, dass der Bericht selbst und
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erklarungsbedurftige Elemente darin mit Erlauterungen versehen werden, Bearbeitungshinweise fir den Anwender werden zusatzlich ausgegeben,
auBerdem wird auf ggf. unterdruickte Informationen hingewiesen. Die zugehdrigen Erklarungen sind formatiert wie dieser Text.

e Vergleichsanalyse zu Toluol (Ref.2)
Referenzwert Messung Abweichung absolut relativ Signifikanz

Referenz "Toluol (Ref.2)", Bezugstemperatur = 23,15°C. Die Datenbank liefert mit Toluol,
0,86387g sem”?, einen ahnlichen, prazisen, ggf. geeigneteren Wert, der Unterschied zum
Messwert betragt hier absolut O,OOOOlg-cm'3.

Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu TOLUOL (REF.2)' gefunden werden, stellt die Wertelibereinstimmung
unabhéngig von der Temperatur dar. Der Unterschied wird als absolute Differenz "Probenwert Minus Referenzwert " und als relative Abweichung
angegeben. Das Symbol p steht fir die Messgré3e; mit "Signifikanz" wird ausdriickt, um wieviele Male die absolute Unsicherheit groRRer ist, als der
Unterschied von Mess- und Referenzwert.

e Drei Dichtemesswerte

Gesamte Dauer 5,3 Minuten; Temperaturverlauf im gesamten Zeitraum in etwa isotherm bei
23,15°C.

Diagramm 'Temperaturprofil':
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Im Diagramm "Temperaturprofil’, oben, wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der Vorgange und der jeweils aufgezeichneten Temperatur gezeigt. Die
Grafik hat informativen Charakter - sie dient der Ruckkopplung und Zusammenfassung. -- Zur Bedeutung der eingezeichneten Symbole: Die
Kreismarkierungen zeigen Temperaturmesswerte an (der Temperaturfihler kann je nach Einsatz die Proben- oder Regeltemperatur oder die
Umgebungstemperatur im Messraum dokumentieren) , die kugelférmigen Marken stehen fur Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von
Auftriebsmesswerten.

e Ergebnisse

Akquisitionsperiode der 3 Messwerte im Messablauf: 4 bis 5min, Temperatur AT =0,03K
(T=23,15 +0,02°C)
Ergebniswert: p = 0,86386 +0,000037 g'cm'3 (296,3K, 100, 0kPa)

Streuung: +1,53E-6 g-cm® absolute bzw. 1,8ppm relative Standardabweichung
Berechnung: lineare Regressionsgleichung, eindeutig temperaturabhdngig

Der Temperaturkoeffizient der Dichte mit 55,6 15,3 [107°-g-cm K] entspricht
durchschnittlichen Werten gut (etwas Uber der Mitte), wie auch der

Ausdehnungskoeffizient k¥ mit 60 +16,5 [107°-K™'], er entspricht einer Dichte-Anderung von
0,64a pro Grad.

Temperaturzusammenhang zwischen 23,14 und 23,17 °C:
p(T) =0,87673 -55,601 -T[°C]/1E5 r?=0,984 s2=2,34E-12

Das Ergebnis p der Dichtemessung wird mit der individuell berechneten Messunsicherheit angegeben (Einzelheiten dazu weiter unten) sowie die
Temperatur in Kelvin und der anzugebende Druck (bei 50%r.H.) in Kilopascal. Dass die Messunsicherheit kleiner ist, als die Standardabweichung
(Streuung), die im Bezug auf die Auswertemethode (lineare Regressionsgleichung) berechnet ist, bestatigt die Korrektheit der Messung. Die Messdaten
werden automatisch analysiert. Ergebnis und ermittelte Zusammenhange stellen Vorschlage dar, wobei aus den Daten evtl. auch andere
Zusammenhange gewonnen werden konnten. - Aus der Abwagung der Einflisse werden formale Zusammenhéange fur die Bewertung ermittelt und auch
'Qualitatsangaben’ erzeugt. Bei kleinen Temperaturdnderungen, die starker ins Gewicht fallen, als Zeitabhangigkeiten oder Mittelwerte, ist die
vorgenommene Interpretation wegen der geringen Anzahl von Messwerten bedingt. Der 'normale Bereich' Temperaturkoeffizient der Dichte reicht etwa
von 44 bis 100 10'5-g-cm'3-K'1. BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Interpretation des Temperaturkoeffizienten erfolgt, um einen Eindruck von dieser, eher
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unbekannten GréRRe zu geben. Der Vergleich zum 'Normal' wird tber Mittelwert (72) und die Standardabweichung (+28) der in der Referenzdatenbank
gespeicherten Flussigkeitsdaten hergestellt. Die Giite der angegebenen Gleichung wird durch den Korrelationskoeffizienten (r2, der ‘hinreichend' ist) und
die Varianz (s?) der Messwerte gegen die Gleichung qualifiziert.

Diagramm 'Dichte-Temperaturverlauf':
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Das Diagramm, "Dichte-Temperaturverlauf®, oben, zeigt die drei Dichtemesswerte als Kreissymbol in Temperaturabhéngigkeit an. Es werden Messwerte
bzw. der Angabewert mit einem Bereich der Unsicherheit in Form einer gestrichelten Linie eingefasst. Je nach Vorhandensein wird der Verlauf der
Regressionsfunktion zu den Messwerten gezeigt, entsprechende Referenzwerte bzw. der Stoff mit der besten Ubereinstimmung.

Diagramm 'zeitliche Entwicklung':
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Im Diagramm, "zeitliche Entwicklung", oben, sind die einzelnen Messwerte als Kreissymbole in zeitlicher Sequenz abgebildet. Um die Ausgleichsfunktion
bzw. die Messwerte ist der Unsicherheitsbereich eingezeichnet.

eDatentabelle

Die nachfolgende Aufstellung gibt die Daten zu den Einzelergebnissen an.
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N° t[min] T[°C] p [g-cm?] Aplg -cm] W [g] AW, [g] At[s] N

1. 3,6 23,14 0,863861 -0,000003 39,1037 0,0001 3,1 4
2. 4,5 23,15 0,863857 0,000000 39,1038 - 2,0 3
3 55 23,17 0,863844 0,000000 39,1042 = 2,0 3

In der Tabelle gibt die Spalte 't' den Zeitpunkt des Messwertes, 'T', die Temperatur und 'p' den Dichtewert an. - In der Aufstellung werden auch
diagnostische Daten ausgegeben: In der Kolumne '4p' wird ggf. die Anderung der Dichte wahrend der Akquisitionszeit des Messwertes wiedergegeben;
mit 'At" wird die Messdauer der jeweiligen Beobachtung bezeichnet. Mit 'W' wird der Wage-End-wert wiedergegeben - in der Dokumentation entspricht er
dem Wert 'W2' an welchem fir 'W2* Korrekturen (Meniskus) vorgenommen werden. Die Rubrik ‘AW, gibt die zuvor eingetretene Anderung des
Wagewertes wieder. Mit 'N' wird die Zahl der dabei aufgezeichneten Wagewerte angegeben. BEARBEITUNGSHINWEIS: Je nach 'Dokumentationszweck'
kann die Stabilisier- oder Beobachtungsdauer, das Abklingen dynamischer Veréanderungen anzeigen (Warmeaustausch), die Stabilitat des Messwertes
dokumentieren, bzw. Stérungen anzeigen. Im Normalfall, jedoch, deutet eine langere Spanne mit entsprechendem A4p Probleme an, etwa, dass ein
Wandkontakt auftritt, dass Strémungen wirken oder der Temperaturgradient zu groB3 ist und sich der Auftrieb spirbar andert.

e Messkorper

Eingesetzter MesskOrper '"MKR0302-69-0", Masse 68,983%£0,0002qg, Volumen 2°°®
34,60006+0,0005cm?®*, kubischer Ausdehnungskoeffizient 71,4’107%(1, Kompressionsmodul O0GPa
<oder nicht gesetzt>. Die Druckangabe, die zur Vervollstandigung des Ergebnisses oben
angegeben ist, wird aus der Luftdichte Dbei der Angabetemperatur ermittelt (p,
(r.u.50%)=100kPa), ein zusdtzlicher Beitrag ergibt sich aus dem hydrostatischen Druck auf
den Messkorper, der jedoch nicht berechnet werden kann, da in den Daten keine
Eintauchtiefe angegeben ist.

¢ Messunsicherheit

Die Messaufldsung der Wageeinheit (0,1lmg) erlaubt mit dem Messkdrper und bei der
Fluiddichte die maximale Aufldésung zu 0,000003g/cm® (3,5ppm), die fiir die Messung

angegebene Messunsicherheit der Wagung (£0,5mg) bedeutet messkdrperbezogen +1,5-10°
5q/cm3. Die Fehlerfortpflanzung der Messkorperdaten ergibt eine Unsicherheit von +1,7-10"
5g/cm3. Entscheidend ist jedoch die Unsicherheit durch die Temperaturmessung: Bezogen

auf die Dichte und Warmedehnung von Toluol (Ref.2) (Referenzwert) erlaubt die
Messaufldsung des Temperatursensors (0,01K) die Aufldsung der Dichte zu i9,6~10_6q/cm3
anzugeben. Die einschrankend vorgegebene Unsicherheit der Temperaturmessung (£0,03K)
bedeutet demnach eine Unsicherheit von i2,9-10_5g/cm3. Insgesamt wird somit die
Messunsicherheit der Dichtemessung zu +3,7-107° g/cm® bestimmt.

¢ Technisches Verfahren

Anwendung der Korrekturmethode; Berichtigung der Auftriebsmesswerte durch die
Aufhangungs- bzw. Meniskusangabe von 0,5mg im Datenblatt..

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 Uberpriifung der Einzelwerte und Schlussfolgerungen ermaglichen. Ergebnisse in prinzipiell hoherer Qualitat zu erhalten, ist schlicht undenkbar.

¢ Meldungen

Fiir die Messung - bzw. den Messkdrper - wurde keine Eintauchtiefe angegeben, mit welcher
der Beitrag des hydrostatischen Druckes berechnet werden kann. Bitte tragen Sie die die
Daten ggf. im MesskOrperformular oder im Datenblatt nach.

‘Meldungen': treten Sonderfalle auf, die sich mit der Auswertung herausstellen, werden diese von der Software detektiert und hier zur Ruckkopplung
ausgegeben. Die Hinweise dienen zur Abstimmung und Korrektur der Ablaufe und Angaben bzw. kénnen bei der Bewertung und Einordnung der
Ergebnisse helfen.

¢ Datenbankvergleiche

1. Toluol? 0,86387 0,0%
2. Toluol (Ref.2)? 0,86390 0,0%
3. Toluol (Ref.l1)? 0,8640 0,0%
4. Toluol (DS2)? 0,86406 0,0%
5. Cyclohexylamin? 0,8627 (25°C) 0,1%
6. m-Xylol? 0,8624 0,2%
7. Ethylbenzol? 0,8654 (25°C) 0,2%
8. Mesitylen? 0,8614 (25°C) 0,3%
9. Isopentyl acetat? 0,8666 (25°C) 0,3%
10. Cumol? 0,8597 (25°C) 0,5%
11. p-Xylol® 0,8593 0,5%
12. Isobutyl acetat? 0,8695 (25°C) 0,7%
13. Piperidin? 0,8578 (25°C) 0,7%
14. Dimethoxymethan? 0,8538 (25°C) 1,2%

L: Fur 23,15°C berechneter Referenzwert, 2: Tabellierter Referenzwert.
(Auswahl nur aus Referenzdaten, Stand 11.05.06)
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Die Liste wird in fallender Reihenfolge der Ubereinstimmung aus den besten Treffern in den Eintrdgen der Referenzdatenbank generiert. Die
Vergleichsdaten werden in der Prazision der jeweiligen Eintragsangabe formatiert und die relative Abweichung zum Angabewert der Messung
angegeben. BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Herkunft bzw. Richtigkeit der jeweiligen Referenzdaten sowie ggf. Zusatzinformationen kann Uber den
Vermerk zur Substanz in der Referenzdatenbank geprift werden.

Berichtseinstellungen - aktivierte Ausgabeeinstellungen: Datenbankvorschlage anzeigen, Erlauterungstexte, Detaillierte Ergebnisse, Allgemeine
Angaben, Vergleichsanalyse, Bearbeitungshinweise, formatierte Tabellen, Online-Protokoll, Status und Ausfiihrungshinweise, Berichtseinstellungen.
Beschrénkte Informationsausgabe durch negierte Optionen: Audit-Trail, Prifmitteliberwachung, Authentifizierungen werden nicht angezeigt.

Form und Informationsfille des Prufberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten
kdnnen. Die Variablen der Messung mussen vollstandig dargestellt werden kénnen und so verifizierbar sein. Vollstandigkeit ist Vorraussetzung fir die
Uberpriifbarkeit und Haltbarkeit der Resultate sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschldgige Bestimmungen (GxP, FDA
cfr.11/21 etc.), zusammen mit schlicht zeittkonomischen Erwagungen, diesen hiermit groBteils erledigten Aufwand. [Prufberichte, wie dieser, werden
dynamisch aus Metadaten erzeugt und benétigen daher sehr wenig Speicherplatz in der Datenbank]. Bei Routinemessungen und/oder fir die evtl. parallel
noch  papieren gefiihrte Ablage, sollten die Prifberichte zur Ressourcenschonung durch entsprechende Einstellungen der Formatier- und
Ausgabeoptionen auf das Wesentliche gekurzt werden. Das ganze 'File' inklusive der zu Grunde liegenden Rohdaten ist stets Uber die ID (hier Nummer
44, Datenbank imeter Beispiele) auffindbar und als Referenz oder Vergleich nutzbar. Ggf. nachfolgende ausgegebene Informationen enthalten, je nach
Einstellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'bauhaus'), verschieden detaillierte Begleitinformationen, wie die Angaben zur Ausfuhrung der Messung, den
Audit-Trail und Hinweise zur Prufmitteliberwachung.

ﬁ <0000000044>

Der automatische Bericht zeigt ung interpretiert eine Datenlage
— als Folge dessen, was in einer Messung geschieht und wie
Probe und Umstande 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. Identitat, Ahnlich-
keit, Reinheit, Temperatur-, Zeit-, KonzentrationseinfZisse...)
Darum ging es immer schon; nur jetzt tut dies - imeter - ein
Automat. Dass die Messtechnik extrem genau und unbeschrankt
ist, hilft, — und auch die Ergebnisanzeige in Echtzeit.

lc;i;w, IMETER ©2011 IMETER/MSB Breitwieser MessSysteme
Messtechnik - nachhaltig zusammengefasst \'\//Ierarﬁtwortung: [';/I icanI E\mitgweser’
- und trotzdem ein besseres Messgerat fiir orellstrasse 4, D-86159 Augsburg

Tel. (+49/0)821/706450, Fax (0)821/7473489

Feststoff- und Fliissigkeitsdichte www.imeter.de
Grenz- und Oberflachenspannung

Viskositat, Konsistenz, Textur

Harte, Festigkeit, u.v.a.

spezifische Automationen

L 2R R R R 2

Kreative Freiraume Wir setzen IMETER auch fiir Dienstleistungen ein:
einfache Handhabung www.imeter.de/adienstleistungen.html
Beste Technik

Probieren Sie es einfach aus!
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