- Dichtemessung — Konzentrationsabhéngig -
Dichteanderung von Essigsaure durch

Zudosierung von Wasser
und automatische Bestimmung einer Kalibrierung bis 99% Wasser

Die Dichte von Essigsaure wird durch geldstes Wasser verandert. Die
Veréanderung kann mit der Menge des Wassers verknipft werden. Die
Dichte verlauft jedoch anomal.

Die Messung ist vergleichsweise einfach: In ein trockenes
Temperiergefal (Messzelle) wird eine genau bestimmte Menge Wasser
gegeben (Auswagen), der Messkdrper wird eingesetzt und das Gefaly
mit dem Zellendeckel verschlossen. Die Vorlage wird temperiert.
Sobald das thermische Gleichgewicht erreicht ist, beginnt die Messung.
Im Messprogramm ist das so organisiert, zuerst wird die Dichte des
vorgelegten Wassers bestimmt wird. Dann erscheint ein Dialog und der
Benutzer gibt an, welche Menge Wasser vorgelegt wurde. Sodann
erfolgt eine Aufforderung Wasser zuzugeben und die Menge Wasser zu
benennen, die er soeben zugefiigt hat. — Die anfangs kleinen Mengen
werden mit einer pL-Spritze (die ausgewogen wird) zugegeben, der
Deckel wird dazu kurz angehoben. Das Messprogramm sorgt mittels
des Rihrers fur eine gute Durchmischung und stellt sicher, dass die
Temperatur im gewahlten Rahmen bleibt. Dann wird die Dichte der
Loésung einige Male gemessen. Wieder erscheint ein Dialog und ruft
den Prifer zur Zugabe einer weiteren Menge herbei (natrlich kann
auch automatisch dosiert werden ...). Nach einer vorbestimmten Zeit
erschient jeweils vor der Dosierung ein ,, Entnahmedialog“, der dabei
assistiert, eine Menge aus der Vorlage zu entfernen (sonst kdnnten
groRere Konzentrationshereiche ja nicht in Einem gemessen werden).
Diese Verfahrensteile laufen fort, bis der Anwender den Ablauf
beendet. Die Ergebnisse werden in Echtzeit in Form der Diagramme
ausgegeben, so dass der Prifer Uber Konzentration und Wirkung
unmittelbar Rickkopplung erhalt.

Konzentrationsabhéngigkeit der Dichte:
Essigsaure - Wasser
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IMETER Anwendungen

In diesem Dokument wird ein automatisch
erzeugter imeter -Prifbericht vorgestellt.
Die Ausfiihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes-
sung dargestellt werden sollen (kénnen bzw.
mussen). Variabel sind nicht nur die
Messdaten - sondern auch Umsténde und
Abldufe und die Eigenschaften der Nor-
male. Dazu passend verfigt 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 dariiber
in Berichten Rickkopplung zu geben. -
imeter befreit sehr viel kostbare Arbeitszeit,
indem nicht nur das Messen/Steuern/Regeln
sondern auch die beurteilungsreife Darstel-
luna 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 Gberprifen.

Der imeter-Priifbericht auf den folgenden
Seiten enthalt also Elemente, wie automatische
Erlauterungen, auf deren Ausgabe man in der
Routine natrlich verzichtet (und die leider
wortreich den Fluss der Informationen bzw.
das Layout beeintrachtigen).
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Fir die Grundqualitat von imeter zur Dichtemessung sei auf die
folgenden Umsténde hingewiesen: (A) Es werden unabhéngige
Messwerte aufgezeichnet (B) Mittelwerte erhdhen die statistische
Sicherheit. (C) Die Messunsicherheit wird selbsttatig eingeschatzt,
indem insbesondere die Genauigkeit der Temperaturmessung mit der
Warmedehnung von Wasser bei 25°C abgeglichen wird. (D) Die
Wégezelle wurde in der Messung automatisch justiert. (E) Es wurde
eine technisches Messverfahren ohne systematischen Fehler ange-
wendet (kein Meniskuseffekt, kein Halterungsauftrieb, keine Stérung durch
Niveauveranderung der Probe, keine Drift). (F) Nur wenige Handgriffe
des Anwenders und Angaben in der Software waren notwendig und
flihrten zu einem komplett dokumentierten Ergebnis. (G) So genau
und einfach, wie in diesem Beispiel kénnen , Konzentrationen*
weder hergestellt noch gar gemessen werden. (H) Viele komplexe
Berechnungen werden von der Software automatisch ausgefiihrt und
zu  kompakten Ergebnissen, wie unmittelbar verwendbaren
Kalibriergleichungen und anschaulichen Diagrammen, aufbereitet.

Diagramm: Vergleich der Ergebnisse zweier imeter-Messungen mit
historischen Daten.
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ID N° 7276 - Fluid Dichte bei Konzentrationsdnderung
ausgefithrt am Montag, 08 Mai 2006, von imeter

Titel: Essigsaure/Wasser - Konzentrationsabhangigkeit

Bemerkung:

Konzentrationsabh. Essigséiure - Wasser: 73.523g Séure vorgelegt. Die Wasserzugabe erfolgt per Spritze
(nach Gutdiinken), wobei diese vor und nach Zugabe gewogen wird, um die Menge genau angeben zu
konnen. Die jeweilige Fehlerangabe ist geschéitzt.

Ergebnis: P2a.98°c = 1,043669g-cm (p° Essigsiure (Sigma, 99%+))
PBereich: 1,04370 - 0,99888g-cm™
80 Dichtemessungen liber 16 Konzentrationsstufen
Cgereichi 30ppm - 99% Wasser (Dest., Augsburg) [/,.]

Bericht

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

Hinweis: Die Aktivierung der Option "ERLAUTERUNGSTEXTE", die fur diese Berichtsausgabe eingestellt ist, bewirkt, dass der Bericht selbst und
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.

* Bestimmung der Konzentrationsabhangigkeit

Dosis und Wirkung:
Bestimmt fiir Wasser (Dest., Augsburg) in Essigsdure (Sigma, 99%+) im Konzentrationsbereich ¢=8,02-107 bis
98,5%. Es liegt eine hervorragende polynomische Beziehung zwischen Konzentration und Dichte vor:

(Gleichung I)  p[ g/ cmj ] Fo1)E(16043754+3,03045E-3-(c)-1,8018E-4-(c)?+5,927E-6-(c)>-1,19E-
7-(c)*+1,4E-9-(c)®-7,9E-12-(c)®+1,9E-14-(c)”

Korrelationskoeffizient: r2=0,999972, Standardabweichung: s = +1,4-10* g/cm3.

Die Dichtemessung kann fiir dieses anomale System im beschrankten Bereich von 1,04 bis 1,06g/cm3 zur
Bestimmung der Konzentration mittels der Gleichung II einigermaBen gut angewendet werden:
(Gleichung II) ¢ [ %] Prosénd)= -3727281+10659200-p-10161240-p>+3228934p°
Korrelationskoeffizient: r2=0,9978, Standardabweichung: s = £0,34 %.

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 Konzentrationsbereich und bei der Temperatur verwendet
werden. Dabei muss auf eine teilweise ungeniigende Wirksamkeit der Gleichnug(en) hingewiesen werden. Bitte verwenden Sie diese Gleichungen nicht
unbedacht! .

- Zusammenfassung von Randbedingungen und Operationen wahrend der Messung -

Vorlage: Essigsaure (Sigma, 99%+), Masse 73,597+0,005g, angegeben wurde der Wagewert 73,523g,
Volumen 70,57cm3, Dichte 1,04366g/cm3 - sie wurde Uber den Datenbankeintrag 'Essigsdure' zur Temperatur
ermittelt.

Zudosierung: Wasser (Dest., Augsburg), 15 Zugaben.

Wirkstoffkonzentration 997,048 £-0,10mg/cm3, Dichte 0,997048g/cm3, aus dem Datenbankeintrag fiir 'Wasser'
ermittelt. Die Unsicherheit zur Konzentration ist explizit angegeben. Temperaturangabe der Dosierung als Festwert
25,00°C. Als gravimetrische Zugabe und Kennzeichnung als Reinstoff, dadurch ist die Dosierkonzentration aquivalent
zur Dichte; manuell ausgefiihrte Operationen/Dosierungen.

Entnahmen: 7 Entnahmen als Wagewert, manuell ausgefihrt.

Mengenbilanz: Gesamte Entnahmemenge 203,81g, 201,21cm3, zugefiigte Menge 193,69g, 194,27cms3,
finaler Inhalt der Messzelle oder Vorlage 63,48g bzw. 63,63 £0,38cm3 (aus addierten Volumina), tatsachliches
Endvolumen 63,55cm3 (Mischungseffekt d.h. - Volumendefekt -0,08cm3 = -1, 34) , am Ende in
enthaltene Wirkstoffmenge: 62,52g.

Die Zusammenfassung, oberhalb, stellt Vorgaben und das Ergebnis der Messung knapp dar. Einzelheiten zu den Vorgangen kdnnen ggf. mittels der
unten ausgegebenen tabellarischen Darstellungen entschliisselt 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 Verhaltnisse kompakt zusammen und erlauben die Dichte tber die Konzentration einzustellen und die Konzentration tber die Dichte




zu ermitteln. Die Qualitatsaussage "hervorragend" wird aus der Textlibersetzung des Korrelationskoeffizienten "0,999972" erzeugt.
Bearbeitungshinweise: Da zahllose Kombinationen von gravimetrischen, volumetrischen bzw. automatischen und manuellen Operationen mit
wechselnden Konzentrationen und mit oder ohne thermische Eventualitdten aufgetreten sein kdnnen, ergeben sich vielfaltige logische Abh&ngigkeiten,
die ggf. bei einfachen Verfahren nicht in passender Klarheit ausgedriickt sind. Die Uberpriifung der méglichst exakten Isothermie fiir diese Art der
Messung - sowie das, dem Prifstoff gerechte Verfahren (z.B. Wartezeiten bei sehr geringen Konzentrationen) wird nicht von der Software bewertet. Eine
durchgéngig konsistente Formatierung der Zahlenwerte - d.h. die Ausgabe ausschlie3lich giltiger Stellen, wird nicht in allen Féllen durch die Algorithmen
geleistet; Referenzwerte aus der Datenbank werden beispielsweise mit allen dort angegebenen Stellen aufgefuhrt. Eine 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 Ergebnis der Messung durch die Abbildung der Dichte gegen die Konzentration zusammen. Die
Kreismarken 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 Standardabweichung durch gepunktete Linien. (Die Fehlerbereiche durften jedoch durch die Skala bedingt, kaum sichtbar sein.)

Die folgende Tabelle prasentiert die Zusammenstellung der zugrunde liegenden Zahlenwerte sowie die Datenbasis der
Grafik. Die erste Datenzeile der Tabelle enthdlt die fir die Sicherung des korrekten Ausgangswertes der Dichte
wichtige Angabe, p® = 1,04366g/cm3, die im Mittel fir 7,3 Minuten vor der ersten Dosierung in der Messung
bestimmt wurde.

N° Am[g] %% tac At, [min] p c [mgZ/cm3] =+% c (m/m, V/V)
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1. -7,3 (5) 1,04366 0 0 <70,57cm3>

2. 0,0059 1,7% 13,9 6,6 (5) 1,04370 0,084 1,7% ' 80ppm, 84ppm

3. 0,0370 0,54% 24,2 8,3 (5) 1,04384 0,608 051% 0,58a, 0,61

4. 0,0500 4, 0a 39,7 6,6 (5) 1,04410 1315 3, 2a '’ 1,3a, 1,34

5. 0,0509 3, 94 50,6 9,5 (5) 1,04426 2033 2,5a&a’ 19a, 2,0a

6. -5,581  0,90% 65,5 2033 2,5a'"’ <65,36cm3>

7. 0,0544 3, 7a 66,8 11,4 (5) 1,04461 2,862 2,1a'’ 2, 7a, 2,9a

8. 0,1752 1, 1a 835 14,2 (5) 1,04542 5,525 1,3a"’ 0,53%, 0,55%

9. 08023 0, 25a016 8,4(5 1,04849 1754 1, 0a ' 1,7%, 1,8%

10. 0,9974 0, 20 al13,2 14,3 (5) 1,05162 3208 0,814 3,1%, 3,2%

11. -7,9353 0, 1341323 3208 0,814 <59,78cm3>

12. 58608 0, 17 al34,.2 13,7 (5) 1,06169 118,5 1,2a’ 11%, 12%

13. 6,1315 0,82% 151,1 14,9 (5) 1,06453 194 1,7% ' 19%, 19%

14. -15,9012 0, 1 9 a70,7 194 1,7% ' <56,43cm3>

15. 16,1501 0, 19 &a172,5 11,5 (5) 1,06120 373 0,90% ' 36%, 37%

16. -21,3332 0, 2 3 a188,0 373 0,90% ' <51,83cm3>

17. 21,2472 0, 2 4 a89,5 12,7 (5) 1,04933 555 0,64% ' 55%, 56%

18. -44,2990 0, 1 1 &07,3 555 0,64% ' <29,6cm3>

19. 41,6395 24ppm 209,1 18,2 (5) 1,02158 814 4,64’ 81%, 82%

20. -50,9837 39ppm  232,0 814 4, 64a'" <20,65cm3>

21, 55,5918 72ppm  233,9 14,4 (5) 1,00416 947 4,3a'’ 95%, 95%

22. -57,7732 87ppm  255,4 947 4, 3a'’ <18,6cm3>

23. 44,8991 0, 11 &56,4 13,1(5) 0,99888 983 4,74’ 98%, 99%
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Die Spalten der Tabelle zeigen von links nach rechts die folgenden Inhalte: Die Zeilennummer (1. N°), die jeweilige Dosier- bzw. Entnahmemenge
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(negativ) als Masse (2. 4m), die zugehdrige relative Unsicherheit (3. +%), die aus der urspriinglich angegebenen absoluten Unsicherheit berechnet ist,
dann die Zeitpunktsmitte (4. t,c) des Vorgangs im Bezug auf den Start der Messung. Die nachste Spalte zeigt die Dauer zwischen dem Dosierzeitpunkt
und dem nachfolgendem Messwert an (5. 4t,) und den gemessenen (Mittel-)Wert der Dichte in der folgenden Spalte (6. p); weiter, die ideale
Konzentration (7. c); 'ideal' bedeutet, die Konzentration die sich aus den Massen und Volumina (per Dichten der Datenvorgaben) ergibt. Die Stellenzahl ist
formatiert nach der beigeordneten relativen Unsicherheit (8. +%), die aus der Fehlerfortpflanzung der individuellen Einzelfehler, die zu Vorlagen-, Dosier-
und Entnahmemengen sowie zu Konzentrationsangaben angegeben wurden, ermittelt ist [die Konzentrationsunsicherheit nimmt mit relativ grof3en
Dosierungen ab - relativ zum Fehler]. Falls verschiedene Konzentrationen dosiert wurden oder gravimetrische- oder volumetrische Operationen gemischt
auftreten, wird der jeweilige Konzentrationsindex angegeben und/bzw. 'm' fir Masse-, 'w' fur Gewicht- und 'v' fur Volumen- Operationen. Manuelle
Operationen sind mit einem Hochkomma (') gekennzeichnet. Gewichts- bzw. Wagewerte (‘w') werden tber Flissigkeits-, Luft- und Kalibriergewichtdichte
jeweils in wahre Massen umgerechnet. Die letzte Spalte gibt zur Orientierung die Konzentration als Massen-Mischungsverhéltnis (m/m) und im
Volumenverhaltnis (V/V) an.

Besonderheiten: Spalte 5, 4t, dem zeitlichen Abstand von Dosierung und 'Wirkungsmessung', zeigt in der ersten Zeile den zeitlichen Mittelwert der
Messzeiten vor der Dosierung und ggf. in Klammern wieviele Messungen dazu stattfanden. - p gibt Mittelwerte an (Einzelheiten zu den Messwerten und
dem Verfahren finden sich im Abschnitt, der sich den Einzeldaten widmet). Sofern 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 kdnnen Informationen gewonnen werden, die nicht im Schema ausgewertet werden; evtl.
unter Beriicksichtigung der GefaRoberflache - 18,44cm? - die 7-Funktion etc.. Die Zahlenkolonnen in den Tabellen sind durch TAB-Zeichen separiert; so
kdnnen Sie die Tabellen einfach tber die Zwischenablage kopieren und z.B. in Excel einfugen und dort Weiterbearbeiten. Die nicht- tabellierten Daten in
den Diagrammen kdnnen Sie tber den Grafik-Editor in die Zwischenablage kopieren, wobei die jeweiligen Spaltentitel ebenfalls enthalten sind. -- Bitte bei
genauer Untersuchung der Ergebnisse zu beachten: Als 'Gewicht' gegebene Vorlage-, Dosier- oder Entnahmemengen 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.

SNt e Mowa R P Mo bpKoef
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1 7 - == 1,04366 1,0429 0, 77 &1,000767

2 21 0,0850 0,00802 1,04370 1,04289 0, 7 7 &,000768

3 33 0,618 0,0583 1,04384 1,04287 0, 9 4 &,000933

4. 46 1,336 0,1261 1,04410 1,04283 1, 2a 1,001210

5. 60 2,066 0,1949 1,04426 1,04280 1, 4a 1,001400

6 78 2,914 0,2745 1,04461 1,04276 1, 8a 1,001772

7 98 5,629 0,5299 1,04542 1,04264 2, 7a 1,002671

8 110 17,932 11,6834 1,04849 1,04209 0,61% 1,006248

9. 128 32,90 3,0804 1,05162 1,04142 0,97% 1,010114

10. 148 123,20 11,420 1,06169 1,03745 2,3% 1,026593

11. 166 202 18,7 1,06453 1,03399 2,9% 1,036916

12. 184 391 36,4 1,06120 1,02575 3,3% 1,056374

13. 202 580 54,5 1,04933 1,01739 3,0% 1,057884

14. 227 839 80,9 1,02158 1,00548 1,6% 1,019686

15. 248 965 94,8 1,00416 0,99933 4, 8a 1,005084

16. 269 1000 98,5 0,99888 0,99771 1, 2a 1,001190

In der Tabelle wird in Spalte 2 mit 't' der mittlere Minutenzeitpunkt der Bestimmung (als Orientierungshilfe) nochmals angefihrt. Die tatséchlich
anzugebende Konzentration, C.a aus dosierter Menge und ermittelten Dichtewerten in der Einheit mg/cm?, zudem die Massekonzentration ™/, in
Prozentteilen. Die Einheit der Dichteangaben (p) ist 'g/lcm?®. Mit pigear (5.) Wird der Dichtewert angefiihrt, der sich aus den Datenvorgaben ergibt, wenn
keine Volumenbeeinflussung durch einen Mischungseffekt auftritt. In der 6.Spalte, 4p, wird der relative Unterschied zwischen idealer und realer Dichte
angegeben. Der Mischungskoeffizient, ¢y, in der 8. Spalte gelistet, hat keine physikalische Dimension. Er ist spezifisch fur die Stoffkombination und
bezieht sich auf Vorgabe- bzw. _Datenbankangaben zu den Dichten der Komponenten. Da auf den Datenbankangaben bei diesbeziiglichen
Konzentrationsmessungen die Gehaltsberechnungen beruhen.

Der Mischungskoeffizient, ¢,,, ist zur Konzentrationsbestimmung bei entsprechenden Dichtemessungen anzuwenden.
Er ist eine Funktion der jeweiligen Dichte und er kann als geeignet interpolierter Wert aus obiger Tabelle ermittelt
werden. Vorsicht, Uberschreitung des 50%-Anteils: Der Koeffizient wird als Dichtefaktor der Hauptkomponente
angewendet.

Bearbeitungshinweis: Die Uberpriifungsmessung der Vorlage - bevor mit der Dosierung begonnen wurde - zeigt eine Abweichung von +0,0008g/cm?
zum Wert im Referenzdatensatz. Es ergibt sich eine fehlerhafte Angabe des Vorlagevolumens, wie in der Zusammenfassung genannt , von 0,052214cmg.
Dieser Unterschied ist in der obigen Tabelle und Gleichung fir die reale Konzentration eingearbeitet. - D.h. die Abweichung ist fiir die 'reale Konzentration'
bertcksichtigt. -- Es ist fur die erweiterte Einsatzmdglichkeiten zu empfehlen, mit passenden Referenzen zu arbeiten bzw. entsprechend sorgféltig zu
verfahren! Eventuell ist auch eine Referenzdatenkorrektur angezeigt. Es ist hier von besonderer Wichtigkeit, dass zur Messung exakte Isothermie
herrscht. Jegliche Stoffbewegungen und Unsicherheit muss im Messprogrammdialog genau angegeben sein. Ggf. kénnen die Préazisiertheit der
Referenzdaten (auch des Messkdrpers) nachtraglich genau ermittelt und korrigiert werden.

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

ééeé 6 é S & & tééeéeééécécecée
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1,0437 ,0008g-cm™ 0, 84 24
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IMETER — Anwendungsbeispiele mit automatischem Reporting -4/8 -



Referenz "Essigsdure", Bezugstemperatur = 24,98°C. Zum Datenvergleich wurde das genauere Messergebnis auf die

Prazision der Referenzangabe um eine Stelle gekappt.

Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu 'ESSIGSAURE' gefunden werden, stellt die Werteiibereinstimmung unabh&ngig
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 ausdrickt, um wieviele Male die absolute Unsicherheit gro3er ist, als der Unterschied von Mess-
und Referenzwert.

¢ Einzelheiten zur Dichtemessung

¢ 80 Dichtemesswerte

Gesamte Dauer 4,5 Stunden; Temperaturverlauf im gesamten Zeitraum nicht immer isotherm bei 24,98°C.
Diagramm 'Temperaturprofil':

s T[OC]

° Angabe

=== DT=0,09K

Temperatur [°C]

N

©

-]
|

N
H
@
®
=

Messzeit [min]

114,8° : Es bilden sich am Riihrfisch/MK-Unterseite Blasen!
Die zur Laufzeit der Messung vom Anwender eingegebenen Bemerkungen werden hier wiedergegeben, wobei am Anfang der Zeile der Eintragszeitpunkt
als Minutenzahl angegeben ist.

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 Ruckkopplung und Zusammenfassung. -- Zur Bedeutung der eingezeichneten Symbole: Die
Kreismarkierungen zeigen Temperaturmesswerte an , die kugelférmigen Marken stehen fir Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von
Auftriebsmesswerten. Die x-Kreuze referieren die Zeitpunkte von Mengenbewegungen (Dosierungen und/oder Entnahmen) und je nach Methode zugleich
die zur Operation gehdrende Temperaturablesung (-> Volumen/Konzentrationsbezug); . Das Dreieck zeigt den Zeitpunkt, zu dem vom Priifer die oben
angegebene Anmerkung in das Protokoll eingetragen wurde.

eDatentabelle
Die nachfolgende Aufstellung gibt die Daten zu den Einzelergebnissen an.
N°® t[min] T[°C] p[g-cm™] Ap[g-em™] W [g] AW:[g] At[s] N

eeeeeececeeeececeeececeeeececeeeececeeececeeecececeeecececeeececeeeececeeeceeceeeeceeecece

1. 5,7 24,98 1,043657 -0,000001 35,4059 0,0001 2,2 3
2. 6,1 24,97 1,043658 0,000000 35,4058 - 11 2
3. 6,6 24,97 1,043659 0,000000 35,4057 = 11 2
4. 7,0 24,97 1,043660 0,000000 35,4056 = 11 2
5% 7,6 24,97 1,043660 0,000001 35,4056 -0,0001 6,4 7
6. 18,0 24,96 1,043702 0,000000 35,4013 = 11 2
7. 18,9 24,96 1,043700 -0,000001 35,4015 0,0001 2,2 3
8. 21,1 24,96 1,043698 0,000000 35,4017 - 11 2
9. 21,8 24,96 1,043695 -0,000001 35,4020 0,0001 3,2 4
10. 22,7 24,96 1,043691 0,000000 35,4024 = 11 2
11. 28,5 25,00 1,043818 0,000000 35,3896 - 11 2
12. 28,9 25,00 1,043820 0,000000 35,3894 = 2,2 3
13. 30,9 24,98 1,043833 0,000000 35,3881 = 11 2
14. 36,9 24,97 1,043874 -0,000001 35,3839 0,0001 4,3 5
15. 37,5 24,98 1,043876 0,000000 35,3837 = 11 2
16. 43,9 24,99 1,044102 0,000000 35,3609 = 11 2
17. 44,4 24,99 1,044100 -0,000001 35,3611 0,0001 4,2 5

v Protokollierung(

Dichtemessung

# Dosierungen

IMETER — Anwendungsbeispiele mit automatischem Reporting

-5/8 -



18. 47,0 24,97 1,044098 0,000000 35,3613 = 11 2
19. 47,6 24,99 1,044099 0,000000 35,3612 - 2,2 3
20. 48,7 24,99 1,044101 0,000000 35,3610 = 11 2
21. 58,1 24,97 1,044257 -0,000001 35,3452 0,0001 4,3 5
22. 59,1 24,96 1,044260 0,000000 35,3449 - 11 2
23. 60,5 24,96 1,044264 -0,000001 35,3445 0,0001 2,1 3
24, 61,1 24,96 1,044266 -0,000001 35,3443 0,0001 2,1 3
25. 61,6 24,96 1,044268 0,000000 35,3441 - 11 2
26. 76,3 24,96 1,044691 0,000000 35,3013 = 11 2
27. 77,1 24,95 1,044594 0,000001 35,3111 -0,0001 11 2
28. 77,5 24,96 1,044592 0,000000 35,3113 - 11 2
29. 78,2 24,95 1,044590 0,000000 35,3115 = 11 2
30. 82,0 24,96 1,044588 -0,000001 35,3117 0,0001 2,1 3
31 94,6 24,97 1,045384 0,000000 35,2312 - 11 2
32. 97,2 24,98 1,045417 -0,000001 35,2279 0,0001 2,1 3
33. 98,3 24,97 1,045422 0,000000 35,2274 = 11 2
34. 99,0 24,97 1,045426 0,000000 35,2270 - 11 2
35. 99,5 24,97 1,045427 0,000000 35,2269 = 11 2
36. 108,8 24,96 1,048497 -0,000002 34,9165 0,0002 6,4 7
37. 109,4 24,97 1,048495 0,000000 34,9167 - 11 2
38. 110,1 24,97 1,048487 0,000000 34,9175 = 2,2 3
39. 110,7 24,97 1,048484 0,000000 34,9178 = 11 2
40. 111,2 24,97 1,048482 0,000000 34,9180 - 11 2
41. 126,3 24,98 1,051615 0,000000 34,6012 = 11 2
42. 126,9 24,98 1,051614 0,000000 34,6013 = 11 2
43. 127,4 24,98 1,051615 0,000000 34,6012 = 11 2
44, 128,3 24,98 1,051616 0,000000 34,6011 = 11 2
45, 128,8 24,98 1,051617 -0,000001 34,6010 0,0001 4,2 5
46. 146,4 24,99 1,061689 0,000000 33,5825 = 11 2
47. 147,5 24,99 1,061683 0,000000 33,5831 = 53 6
48. 148,1 24,99 1,061685 0,000000 33,5829 = 11 2
49. 148,5 24,99 1,061685 0,000000 33,5829 = 11 2
50. 149,2 24,99 1,061685 0,000000 33,5829 = 11 2
51. 164,5 24,99 1,064528 0,000000 33,2954 = 11 2
52. 165,4 25,00 1,064528 0,000000 33,2955 = 11 2
53. 166,0 24,99 1,064528 -0,000001 33,2954 0,0001 2,1 3
54, 166,7 25,00 1,064526 0,000000 33,2956 = 11 2
55. 167,5 25,00 1,064525 -0,000001 33,2957 0,0001 4,2 5
56. 182,2 24,98 1,061208 0,000000 33,6312 = 11 2
57. 183,6 24,98 1,061203 0,000000 33,6317 = 11 2
58. 184,2 24,98 1,061204 0,000001 33,6316 -0,0001 2,1 3
50. 184,7 24,99 1,061203 0,000001 33,6317 -0,0001 11 2
60. 185,3 24,99 1,061200 0,000000 33,6320 = 7,4 8
61. 200,1 25,01 1,049333 0,000000 34,8319 = 11 2
62. 200,9 25,00 1,049330 -0,000001 34,8322 0,0001 2,1 3
63. 201,7 25,01 1,049329 -0,000001 34,8323 0,0001 2,1 3
64. 203,3 25,01 1,049335 0,000000 34,8317 = 11 2
65. 205,2 25,01 1,049345 0,000000 34,8307 = 3,2 4
66. 2239 24,97 1,021587 0,000000 37,6375 - 11 2
67. 226,4 24,97 1,021576 0,000000 37,6387 = 11 2
68. 227,7 24,97 1,021577 0,000000 37,6386 = 11 2
69. 228,6 24,97 1,021577 0,000000 37,6386 - 11 2
70. 229,7 24,97 1,021574 0,000000 37,6389 = 11 2
71. 246,2 24,98 1,004152 0,000000 39,4005 = 11 2
72. 247,2 24,98 1,004143 0,000000 39,4014 - 11 2
73. 248,3 24,99 1,004166 0,000000 39,3991 = 11 2
74. 2497 25,00 1,004154 0,000000 39,4003 = 11 2
75. 250,2 25,00 1,004161 0,000000 39,3996 - 11 2
76. 266,9 25,00 0,998873 0,000001 39,9343 -0,0001 3,2 4
77. 268,4 24,99 0,998899 -0,000001 39,9317 0,0001 2,1 3
78. 269,6 24,98 0,998873 0,000000 39,9343 - 11 2
79. 270,6 24,98 0,998876 0,000000 39,9340 = 11 2
80. 271,9 24,98 0,998902 -0,000001 39,9314 0,0001 11 2
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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 fiir 'W2* Korrekturen (Meniskus) vorgenommen werden. Die Rubrik ‘AW, gibt die zuvor eingetretene Anderung des
Wagewertes wieder. Mit 'N' wird die Zahl der dabei aufgezeichneten Wéagewerte 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 Ap Probleme an, etwa, dass ein
Wandkontakt auftritt, dass Strémungen wirken oder der Temperaturgradient zu groR3 ist und sich der Auftrieb spirbar andert.

e Messkorper

Eingesetzter Messkérper '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 Vervollstandigung des Ergebnisses oben angegeben ist, wird aus der Luftdichte bei der Angabetemperatur
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ermittelt (pL (rn.50%)=100kPa) und aus dem hydrostatische Druck (py=0,46kPa) der auf den Messkérper in der
Eintauchtiefe von 45mm im Mittel wirkt.

e Messunsicherheit

Die Messauflosung der Wageeinheit (0,1mg) erlaubt mit dem Messkorper und bei der Fluiddichte die maximale
Auflésung zu 0,000001g/cm3 (0,96ppm), die flir die Messung angegebene Messunsicherheit der Wagung (+£0,2mg)
bedeutet messkérperbezogen +2,0-10°°g/cm3. Die Fehlerfortpflanzung der Messkérperdaten ergibt eine Unsicherheit
von £1,5-10°g/cm3. Entscheidend ist jedoch die Unsicherheit durch die Temperaturmessung: Bezogen auf die Dichte
und Warmedehnung von Essigsdure (Referenzwert) erlaubt die Messauflésung des Temperatursensors (0,01K) die
Auflésung der Dichte zu #+1,1-10°g/cm3 anzugeben. Die einschrankend vorgegebene Unsicherheit der
Temperaturmessung (+0,03K) bedeutet demnach eine Unsicherheit von +3,3:10°°g/cm3. Insgesamt wird somit die
Messunsicherheit der Dichtemessung zu +3,4-10°° g/cm3 bestimmt.

e Technisches Verfahren

Die Werte wurden mit der genauen Methode (Meniskuseliminierung, imeter-Patentverfahren) bestimmt, wodurch also
die einzelnen Auftriebsmessungen voneinander unabhangig sind und systematische Fehler durch die
Messkorperaufhdangung/Phasengrenze sowie durch die Eintauchtiefe ausgeschlossen werden. -- Die Absenkung des
Messbehadlters vor der Auftriebsmessung von 2,89mm fihrt mit der Querschnittsflache der Aufhangung (@ =

0,0314mm?2) zu einer Korrektur der Auftriebskraft tiber das Volumen 0,091mm3 bei jeweiliger Flissigkeitsdichte.
Anhand des dokumentierten Verfahrens, des Temperaturgangs, der Ausgabe der Tabelle, der Messkérperdaten 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 hbherer Qualitat zu erhalten, ist schlicht undenkbar.

* Meldungen

1. Zur Volumenberechnung der Vorlagemenge wurde die Angabetemperatur 24,98°C anstelle der beigemessenen
24,99°C verwendet. Bitte beachten Sie: Messungen dieser Art sollten mdglichst exakt isotherm verlaufen.

2. Der Temperaturverlauf ist fiir diese Art der Messung moglicherweise qualitatsschadigend.

3. Die eindeutige Abbildung von Dichte zu Konzentration konnte nur fir einen Teilbereich der Messwerte durch EINE
Gleichung dargestellt werden. Flir eine besser geeignete automatische Evaluierung der Verhaltnisse, sollte Gber einen
adaquat beschrankten Konzentrationsbereich gemessen werden.

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

eeeeeececeeeececeececeeeececeeeececeeececeeecececeeceececeeececeeececeeeceeceeeeceeeccece

* Datenbankvergleich zum Anfangswert (p°)

1. Essigsaure? 1,0429 0,1%
2. Nitroethan?2 1,0427 (25°C) 0,1%
3. AGFA-PROBE11? 1,03873 0,5%
4. Tinte XY1 1,038506 0,5%
5. HP 51645 (schwarz)? 1,038506 0,5%
6. "Diol 3"1 1,04954 0,6%
7. Propylenglycol? 1,0327 (25°C) 1,1%
8. H2S504, 5%32 1,0317 (20°C) 1,1%
9. DTS-Tinte 431 1,031097 1,2%
10. Vollblut (mannl.)2 1,0595 (25°C) 1,5%
11. H2S04, 10%?2 1,0661 (20°C) 2,2%
12. Diethanolamin2 1,0899 (25°C) 4,4%
13. Dimethylsulfoxid2 1,0955 (25°C) 5,0%
14. Erythrozyten2 1,0964 (25°C) 5,1%

1: Fur 24,98°C berechneter Referenzwert, 2: Tabellierter Referenzwert.
(Auswahl nur aus Referenzdaten, Stand 27.05.06)

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 tber den
Vermerk zur Substanz in der Referenzdatenbank gepriift werden.

eeeeeeeceeeeceeceeececeeeececeeeececeeeceeceeeececeeceeecececeeeececeeeececeeeeeceeeeeeecece

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

Nicht angezeigte Charts: Diagramm 2, "Dichte-Temperaturverlauf', zeigt die 80 Dichtemesswerte in Temperaturabhangigkeit an. Je nach den
gewahlten Messumstanden bzw. Einstellungen kénnen Temperaturabhangigkeit mit Referenzvergleichen abgebildet werden. Mit Diagramm 3, "zeitliche
Entwicklung", werden Messwerte in zeitlicher Form angezeigt. Bei isothermen Bedingungen und langeren Messzyklen kénnen Verlaufe beobachtet
werden, die die Stabilitat der Probe oder der Messbedingungen zur Anzeige bringen. Der temperaturkompensierte Verlauf der Referenz zu "Essigsaure”
wird parallel zu den Messwerten angezeigt.

Berichtseinstellungen - aktivierte Ausgabeeinstellungen: Datenbankvorschldge anzeigen, Erlauterungstexte, Detaillierte Ergebnisse, Allgemeine
Angaben, Vergleichsanalyse, Bearbeitungshinweise, formatierte Tabellen, Audit-Trail, Prifmitteliberwachung, Online-Protokoll, Status und
Ausfuhrungshinweise, Berichtseinstellungen, Authentifizierungen.
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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 fiir die
Uberpriifbarkeit und Haltbarkeit der Resultate sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschlagige Bestimmungen (GxP, FDA
cfr.11/21 etc.), zusammen mit schlicht zeittkonomischen Erwagungen, diesen hiermit groRteils 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 gefiuhrte 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 tber die ID (hier Nummer
7276, Datenbank imeterDatal4) auffindbar und als Referenz oder Vergleich nutzbar. Ggf. nachfolgende ausgegebene Informationen enthalten, je nach
Einstellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'modern'), verschieden detaillierte Begleitinformationen, wie die Angaben zur Ausfiihrung der Messung, den
Audit-Trail und Hinweise zur Prufmitteliberwachung.

Programmausfihrung & Audit-Trail

Flr diese Messung wurde das Messprogramm "DKonz_'Cowboy" ausgefiihrt. Zeitraum der Messung, am 08.05.06
zwischen 09:36:32 und 14:09:22, Laufzeit 4,5 Stunden. Eine detaillierte Ablaufdokumentation wurde nicht
aufgezeichnet. Auf ein zusatzliches Protokoll wurde auch verzichtet. Messprogramm Abbruch von Benutzer (Zeile
113.) Das Ergebnis wurde erstmals am 08.05.06 um 14:22 zur Ansicht gebracht Die Originaldaten sind unverandert.
Unter dem Eintrag 7276 ist der Datensatz in der Datenbank 'imeterDatal  4' vorhanden.

Priufmittel

Die Kraftmesseinrichtung (WZ224-CW) wurde zuletzt um 14:00, wahrend dieser Messung von imeter bei einem 1-
Tage Intervall der Prifmitteliberwachung justiert. Die letzte vollstindige Uberpriifung/Justierung der
Positioniervorrichtung von imeter (ID16405542) erfolgte am 06.01.05. Systemdaten: Auflésung 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? fiir die Fallbeschleunigung®. Die Messaufldsung der
Temperaturmessung betrégt 0,01K, 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 nachtraglich angepasst werden - etwa um individuelle Messunsicherheiten der Fihler
wirksam werden zu lassen. Anderungen auch an diesen Daten werden im Audit-Log protokolliert und kénnen zurtickgenommen werden.

automatische In -Process -Justierungen:

1. Zeit: 2,5 [min] Korrektur: 0,0041 [g]
2. Zeit: 73,9 [min] Korrektur: -0,0016 [g]
3. Zeit: 159,6 [min] Korrektur: -0,0014 [g]
4, Zeit: 264,0 [min] Korrektur: -0,0007 [g]

Die wahrend der Messung automatisch ausgefiihrten Wagezellen-Justierungen sind mit relativem End-Zeitpunkt und korrigierter Abweichung oberhalb
dokumentiert (die kompletten Kalibrier- und Justierprotokolle sind in der Datei 'imeterDatal4.cal' gesondert gespeichert).

<PS: An die Stelle der Messzelle als Vorlage kann ein
Rlihrkessel treten und Anstelle des Zwecks, der Ermittlung
der Konzentrationsabhdngigkeit (Dichtekalibrierung), die
Herstellung eines wohldefinierten Produkts. i Derartige
Anwendungen sind (brigens mit anderen Dichtemess-
verfahren technisch kaum realisierbar, auBer mit der
magnetischen Flotation, da die parallele Verdnderung von
Oberflachenspannung und Viskositét 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 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. Identitéat, Ahnlich-
keit, Reinheit, Temperatur-, Zeit-, Konzentrationseinflisse...)
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.
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