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Dichte von Wasser zwischen 2 und 6°C

Die Messung der Dichte zwischen 2 und 6°C zeigt das
Dichtemaximum von
Wasser bei 4°C (3.98°C)
deutlich. Der
Parabelscheitel, den die
Dichte gegen die
Temperatur zeigt, bzw. der
Verlauf der Schenkel, bei
hoherer ~und  niederer
Temperatur zeigt, ob die
Temperaturanzeige korrekt
funktioniert; denn ein
Offset oder eine falsche
Wirmedehnung des
Messkorpers fiihren dazu, dass der Parabelbogen mit den
Referenzverlauf nicht korreliert.

Messung in einem Temperiergefdl (vgl. Bild, Blick von oben,
Aufhingung und ein Deckelhilfte imeter K*). Nach einem kur-
zen Teach-in l4uft die Messung vollautomatisch; imeter
steuert im Messprogramm auch den schnellen Ministat -
Thermostaten der Fa. Huber (Peter Huber Kailte-
maschinenbau GmbH, Offenburg, www.huber-online.com).
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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 (konnen bzw.
miissen). Variabel sind nicht nur die
Messdaten - sondern auch Umstinde und
Abldufe 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 Fahigkeiten, 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 Validitdit
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 beeintrichtigen).
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ID N° 43 - Fluid Dichte & Dilatation

ausgefUhrt am Samstag, 20 September 2003, von M.Breitwieser

Titel: DICHTEMAXIMUM - Wasser (10.09.03) )
Bemerkung: ab 2°C ... Wert der Maximalen Dichte.... TEMPERATUR-THERMOMETER-GRUNDPRUFUNG
€rgebnis: Ps0ec = 0,999970g:cm>, k = 0-10°K

Bericht

* \ergleichsanalyse zu Wasser

Referenzwert Messung RAbweichung absolut relativ Signifikanz
p ........... OQQQQ75 ............... OQQQQ7 ............... 0000005gcm5 .............. Spme ..........................
“AP/,;  0,000000 -0,000001 -0,000001g-cm K Topm @

Referenz "Wasser", Bezugstemperatur = 3,98°C. Die Datenbank liefert mit Wasser, Augsburg, Dest., 0,999968g-cm?, einen

ahnlichen, prézisen, gaf. geeigneteren Wert, der Unterschied zum Messwert betréigt hier absolut 0,000009g-cm .

Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu 'WASSER' 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 fiir die MessgréBBe, ™/, fiir den Temperaturkoeffizienten; mit "Signifikanz" wird ausdriickt, um wieviele Male die absolute Unsicherheit gréRer ist,
als der Unterschied von Mess- und Referenzwert. Das Zeichen "@" bringt zum Ausdruck, dass bei der jeweiligen Gré3e kein signifikanter Unterschied
von Mess- und Referenzwert auftritt. Die Aussageféhigkeit der Signifikanz bei der Bewertung der Temperaturabhéngigkeit hdngt stark davon ab, dass ein
hinreichend groBes Temperaturintervall durchmessen wird.

* 24 Dichtemesswerte

Gesamte Dauer 39,9 Minuten. €s log eine etwas unstetige mathematisch ungefahr lineare Temperaturzunahme von 2,29 auf
6,06°Cvor.

Temperaturfunktion T[°C] = 1,95 4 0,105 - t[min] mit r#=0,9936, s?= 0,01

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

* Ergebnisse

Akquisitionsperiode der 24 Messwerte im Messablauf: 2 bis 40min, Temperatur AT =+3,77K

Angabewert: p = 0,999970 £0,0000025 g-cm™ (277,13K, 96,11kPa)

Streuung: +1,20€-6 g-cm™ absolute bzw. 1,2ppm relative Standardabuweichung

Berechnung: quadratischen Regressionsgleichung, eher temperaturabhdngig

Der Temperaturkoeffizient der Dichte mit -0,1 =0,2 [10°g-cm>HK ] ist absolut unakzeptabel viel Kleiner als fir Flissigheiten
normal und zeigt bei der Angabetemperatur anomales Verhalten (negatives Vorzeichen) - der Wert entspricht dem des
Ausdehnungskoeffizienten, die relative Anderung der Dichte mit der Temperatur betragt -1,4ppm pro Grad bei der
Angabetemperatur.

Temperaturgleichung zwischen 2,29 und 6,06 °C:

p(T) =0,9998296 +06,890-T[°CJ/1€5 -0,8479-T[°C]?/1€5 r°=0,989s°=1,44€-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 (quadratischen Regressionsgleichung) berechnet ist, bestétigt die Korrektheit der Messung. Die
Messdaten werden automatisch analysiert. Ergebnis und ermittelte Zusammenhénge stellen Vorschlége dar, wobei aus den Daten evtl. auch andere
Zusammenhdnge gewonnen werden kénnten. - Aus der Abwégung der Einfliisse werden formale Zusammenhénge fiir die Bewertung ermittelt und auch
'Qualitdtsangaben’ erzeugt, die, wie hier, offenbar nicht ganz eindeutig sind (eine Messzeitabhdngigkeit kann immer Temperatureinfliisse (berlagern -
Ergebnisse werden eindeutiger, wenn im Messablauf stérker unregelméaBige Temperaturénderungen eingestellt werden). Ublicherweise kann der
Temperaturkoeffizient der Dichte fiir die Probe im Bereich zwischen 51 und 120 1 0'5-g-cm'3-K ! liegen. BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Interpretation des
Temperaturkoeffizienten erfolgt, um einen Eindruck von dieser, eher unbekannten GréBe zu geben. Der Vergleich zum 'Normal' wird iiber Mittelwert (86)
und die Standardabweichung (+35) der in der Referenzdatenbank gespeicherten Fliissigkeitsdaten hergestellt. Die Giite der angegebenen Gleichung wird
durch den Korrelationskoeffizienten (r? der 'maRig’ ist) und die Varianz (s?) der Messwerte gegen die Gleichung qualifiziert.

Diagramm Dichte-Temperaturveriauf’:
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Das Diagramm, "Dichte-Temperaturverlauf”, oben, zeigt die 24 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 €ntwicklung”:
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*Datentabelle

e tmin]  TI°C]
1. 2,0 2,29
2. 3,7 2,32
38 52 2,42
4. 6,7 2,53
5. 8,1 2,67
6. 9,6 2,82
7. 11,2 3,00
8. 13,4 3,27
9. 15,3 3,562
10 16,9 3,71
11 18,7 3,93
12 20,2 4,11
13 22,1 4,32
14 23,8 4,52
15 25,3 4,68
16 27,2 4,86
17 28,7 5,02
18 30,5 5,19
19 32,0 5,35
20 33,7 5,50
21 35,3 5,65
22 37,1 5,81
23 38,6 5,94
24 40,2 6,06

p [gcm]

0,9999411
0,9999430
0,9999478
0,9999496
0,9999534
0,9999561
0,9999618
0,9999664
0,9999660
0,9999686
0,9999704
0,9999712
0,9999688
0,9999675
0,9999644
0,9999631
0,9999610
0,9999598
0,9999546
0,9999513
0,9999492
0,9999430
0,9999409
0,9999367

Messzeit [min]

Aplg-cm?]

0,0000000
-0,0000010
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000009
0,0000010
0,0000000
0,0000000
0,0000000
-0,0000011
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000
0,0000000

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

Wil

39,8297
39,8295
39,8290
39,8288
39,8284
39,8281
39,8275
39,8270
39,8270
39,8267
39,8265
39,8264
39,8266
39,8267
39,8270
39,8271
39,8273
39,8274
39,8279
39,8282
39,8284
39,8290
39,8292
39,8296

O B O BB B B B @B ™

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.

1
G U QG QU G G G QU QG QG
[N NN NG NN NS NN NSNS NG NN N NN NG, NN N, NN
NDNNPNPNNNNPDNNNDNNNDNNNDNNNNNNNN

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 'Ap' wird ggf. die Anderung der Dichte wéhrend der Akquisitionszeit des Messwertes wiedergegeben;
mit 'At' wird die Messdauer der jeweiligen Beobachtung bezeichnet. Mit 'W' wird der Wége-End-wert wiedergegeben - in der Dokumentation entspricht er
dem Wert 'W2' an welchem fiir 'W2*' Korrekturen (Meniskus) vorgenommen werden. Die Rubrik ‘AW, gibt die zuvor eingetretene Anderung des
Wégewertes wieder. Mit 'N' wird die Zahl der dabei aufgezeichneten Wégewerte angegeben. BEARBEITUNG SHINWEIS: Je nach 'Dokumentationszweck’
kann die Stabilisier- oder Beobachtungsdauer, das Abklingen dynamischer Verdnderungen anzeigen (Wédrmeaustausch), die Stabilitdt des Messwertes
dokumentieren, bzw. Stérungen anzeigen. Im Normalfall, jedoch, deutet eine ldngere Spanne mit entsprechendem Ap Probleme an, etwa, dass ein
Wandkontakt auftritt, dass Strémungen wirken oder der Temperaturgradient zu grol3 ist und sich der Auftrieb splirbar dndert.
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Diagramm ‘Abweichung der Einzelwerte'":
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Das Chart, "Abweichung der Einzelwerte", zeigt die temperaturkompensierte Abweichungen der einzelnen Messwerte zum Referenzwert in der zeitlichen
Sequenz der Messung. So kénnen Trends, die bei Temperaturdnderung sonst kaum sichtbar werden oder auch Unterschiede in der Wéarmedehnung
erkannt werden. - Das Diagramm 16st den Wertebereich vollstdndig auf, dies fiihrt mitunter dazu, dass auch Unterschiede weit unterhalb der
Bestimmtheit von Ergebnis- oder Referenzwerten angezeigt werden. Die urteilende Betrachtung mag dabei die Y-Skalierung in Relation zur
Messunsicherheit in die Erwédgung miteinbeziehen.

Messkorper

€ingesetzter Messkorper '‘Quarz-0703a’, Masse 140,9169+0,00015g, Volumen®™© 101,1026+0,00015cm?, kubischer Ausdeh-
nungskoeffizient 1,41 10K, Kompressionsmodul 0GPa <oder nicht gesetzt>. Die Druckangabe, die zur Vervollsténdigung des
€rgebnisses oben angegeben ist, wird aus der Luftdichte bei der Angabetemperatur ermittelt (O (1509, =95.67/KPa) und aus
dem hydrostatische Druck (p,=0,44kPa) der auf den Messkorper in der €intauchtiefe von 45mm im Mittel wirkt.

* Messunsicherheit

Die Messauflésung der Wageeinheit (0, 1mg) erlaubt mit dem Messkérper und bei der Fluiddichte die maximale Aufldsung zu
0,0000010g/cm? (1,0ppm), die fur die Messung angegebene Messunsicherheit der Wagung (=0,2mg) bedeutet messkorper-
bezogen +2,0-10°g/cm?. Die Fehlerfortpflanzung der Messkdrperdaten ergibt eine Unsicherheit von =1,5-10%g/cm3, die die
Unsicherheit der Temperaturmessung Ubersteigt:  Bezogen auf die Dichte und Wéarmedehnung von Wasser, wie in dieser
Messung bestimmt, erlaubt die Messaufldsung des Temperatursensors (0,01K) die Auflésung der Dichte zu =1,4-10%g/cm3
anzugeben. Die einschrankend vorgegebene Unsicherheit der Temperaturmessung (£0,03K) bedeutet demnach eine
Unsicherheit von +4,2-10%g/cm?. Insgesamt wird somit die Messunsicherheit der Dichtemessung bei 3,98°C zu +2,5-10° 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  fFehler  durch  die
Messkorperaufhdngung/Phasengrenze  sowie durch die €intauchtiefe ausgeschlossen werden. -- Die Absenkung des
Messbehalters vor der Auftriebsmessung von 3,199mm fohrt mit der Querschnittsflache der Aufhdngung (& = 0,0707mm?) zu
einer Horrektur der Auftriebskraft Uber das Volumen 0,226mm? 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 Uberpriifung der Einzelwerte und Schlussfolgerungen erméglichen. Ergebnisse in prinzipiell héherer Qualitét zu erhalten, ist schlicht undenkbar.

¢ Datenbankvergleiche

1. Wasser, Augsburg, Dest.! 0,999968 0.0%
9. Wasser, SMOW! 0,999975 0.0%
3. Wasser! 0,999975 0.0%
4. Wosser (40°+)! 1,000935 0,1%
5. Pyridin’ 1,0016 0.2%
6. Morpholin® 0,9959 (25°0) 0.4%
7. liquor cerebrospinalis® 1,007 (25°0) 0.7%
8. €thanolamin? 1,0136 (25°0) 1.4%
9. 2-Nitropropan? 0,9835 (25°C) 1,6%
10. "Diol 1" 1,016698 1,7%
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1. TEGO Polyether! 1,02522 2,5%

1

12. Skydrol LD-41 1,02624 2,6%
13. ProCell! 1,0280 2,8%
14. Mehylformiat? 0,9672 (25°C) 3,3%

: Fur 3,98°C berechneter Referenzwert, 2: Tabellierter Referenzwert.
(Auswahl nur aus Referenzdaten, Stand 11.05.06)

Die Liste wird in fallender Reihenfolge der Ubereinstimmung aus den besten Treffern in den Eintrégen der Referenzdatenbank generiert. Die
Vergleichsdaten werden in der Prézision 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 (ber den
Vermerk zur Substanz in der Referenzdatenbank geprtift werden.

Berichtseinstellungen - aktivierte Ausgabeeinstellungen: Datenbankvorschldge anzeigen, Erlduterungstexte, Detaillierte Ergebnisse, Allgemeine
Angaben, Vergleichsanalyse, Bearbeitungshinweise, formatierte Tabellen, Berichtseinstellungen, Authentifizierungen.

Beschréankte Informationsausgabe durch negierte Optionen: Audit-Trail, Prifmitteliiberwachung, Online-Protokoll, Status und Ausfiihrungshinweise
werden nicht angezeigt.

Form und Informationsfiille des Priifberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten
kénnen. Die Variablen der Messung miissen vollstdndig dargestellt werden kénnen und so verifizierbar sein. Vollstédndigkeit ist Vorraussetzung 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 Erwégungen, diesen hiermit gro3teils erledigten Aufwand. [Priifberichte, wie dieser, werden
dynamisch aus Metadaten erzeugt und bendtigen 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 (iber die ID (hier Nummer
43, 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 Ausfiihrung der Messung, den
Audit-Trail und Hinweise zur Priifmitteliiberwachung.

> Kommentar

(o)

Per "Kommentar" kénnen Dokumentationen frei mit beschreibenden Texten versehen werden. Hier eingebrachte Eingaben oder Anderungen werden
nicht tber das "Audit-Log" verwaltet. (Falls eine z.B. rechtlich wichtige Bemerkung mit Zeit und Name rechtlich verbindlich festgehalten werden sollte,
dann sei diese lber das ‘Bemerkungsfeld' im Datenblatt eingetragen.)

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.
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Selbstverstandlich ist um Sachverstand kein

umhinkommen. Befunde mussen befunden werden.
Immerhin der Experte fir die Messung ist automatisiert.

¢

imeter intelligenter messen.

imeter

imeter

intelligent, integriert,
automatisiert -
physikalische Messtechnik
verfeinert, kombiniert und
zusammengefasst -
ein besseres Messgerdit fiir

Fliissigkeitsdichte
Festkorperdichte
Oberflichenspannung
Viskositt
Sedimentation

L R 2R IR 2 R 4

Konsistenz u. A. *
Kreative Freirdume l m Ete r
ejnfache Handhabung
Uberlegene Technik

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):
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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