Feststoffdichte

und Dilatation
Messung einer Siliziumprobe

Die hydrostatische Dichtemessung kann mit imeter zur
Messung von Temperaturkoeffizienten angewendet werden.
An Werkstoffen kann zwar der lineare Ausdehnungs-
koeffizient per Interferometrie genau bestimmt werden,
entscheidend ist, dass es mit imeter, neben einigen anderen
Messtechniken einfach ziemlich aufwandsfrei geht.

Silizium st als Material fir einen Festkérperdichtestandard
interessant. Eine Probe eines Schmelzkorpers wurde hier getestet,
wobei, leider, doch angesichts des recht kleinen Probenstiicks und
der evtl. nicht perfekten Wasserdichte(kenntnis) nicht verwunderlich
- Abweichung zu Referenzwerten auftreten.

Die Messung ist technisch bedingt sehr genau: Weil durch die
Differenzwagung im Messablauf Driftstérungen beseitigt werden und
durch die Eliminierung des Meniskusgewichts auch die andere
wesentliche Fehlerquelle entfallt. Dartiber hinaus wurde die
Wagezelle im Ablauf zyklisch Justiert. So ist die Methode unerreicht
sicher, robust und genau.

Diese Messung wurden in einem Temperiergefa mit Deckel
ausgefiihrt (Messzelle), die Flussigkeit wird dabei mit dem
integrierten Magnetrihrwerk umgewélzt, um im Fluid eine
einheitliche Temperatur zu gewdhrleisten. Dabei dient ein durch
imeter gesteuerter Ministat -Thermostat (Peter Huber Kalte-
maschinenbau GmbH, Offenburg - www.huber-online.com) zur
exakten Temperierung.

Messungen laufen selbstverstdndlich vollautomatisch bis zur

Berichtsausgabe dur ch. Tempe

umriihren, Probe heben und senken, Meniskus ausléschen, gerechte
Werte messen, ein paar Mal wiederholen, Temperatur &ndern usw.
schlief3lich das Ergebnis ausgeben:
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IMETER Anwendungen

In diesem Dokument wird ein automatisch
erzeugter IMETER -Priifbericht vorgestellt.
Die Ausfihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes-
sung dargestellt werden sollen (kénnen bzw.
missen). Variabel sind nicht nur die
Messdaten - sondern auch Umsténde und
Ablaufe und die Eigenschaften der Nor-
male. Dazu passend verfiigt IMETER
einerseits Uber eine Modelliersprache, um
Mess- bzw. Steuerungsverfahren zu gestal-
tenwa@, sol l d) end anderar{ |
seits Uber analytische F&higkeiten, um zu
bewerten, was der Fall ist, und um dartber
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 tberprifen.

Der Priifbericht auf den folgenden Seiten

enthalt also Elemente, wie automatische

Erlauterungen, auf deren Ausgabe man in der

Routine natiintich verzichtet (und die leider rwa
wortreich den Fluss der Informationen bzw.

das Layout beeintréchtigen). @1

Bemerkung:

Bericht (BCBAB0S16312B), imeter/MSB, Augsburg am 24.04. 10
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Siliziumzylinder (W=35,7209) an Wolframdrahtbigel (W=0,2683g). Messung bei -DT
je 5K ab 40°C, vor jeder flinffachmessung wird die WZ justiert! Messzelle mit

Alufolie umwickelt. Wahr end d. Temperierphase: Magnetriihrung & Helium perlt
durch das Wasser.
Ergebnis: r#¢ =23288g-cm 3 k =88-10 6K

gemessen in Wasser, Augsburg, Dest.
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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 fiir diese Berichtsausgabe eingestellt ist, bewirkt, dass der Bericht selbst
und erklarungsbedurftige Elemente darin mit Erlauterungen versehen werden, Bearbeitungshinweise fur den Anwender werden zusétzlich ausgegeben,
auRerdem wird auf ggf. unterdriickte Informationen hingewiesen. Die zugehérigen Erklarungen sind formatiert wie dieser Text.

Zum angewandten Messprinzip: Die hydrostatische Methode beruht darauf, dass ein Korper, der in einer Flissigkeit untergetaucht wird, um genau
den Betrag leichter erscheint, der seinem Volumen&quivalent als 'Fliissigkeitsgewicht' entspricht. Uber die Dichte der Fliissigkeit, die fir die
Auftriebskraft verantwortlich ist, wird so das Volumen des Kdrpers bestimmt. Die Masse wird aus der Wagung ermittelt und das Verhaltnis von Masse
und Volumen ergibt die Dichte.

A Ver gl ei chs a n Siliziyns analytisch
Referenzwert Messung Abweichung absolut relativ Signifikanz

éééééécééeecéeeeceéee

6E66CEEE66CEEEEEEEEEEEECEEEE6ECEE6666666
r 2,3296 2,3288 -0,0008g-cm "3 0, 34 7
"Dyt 18 20 +2gm 3K 10% @
5 &

eeeeeececeeececeeceececeeceeececeeececeeeceeceeeececeeececeeececee

[}
[N
[N
[N
[¢)
[}

Referenz "Silizium, analytisch", Bezugstemperatur = 25°C. Zum Datenvergleich wurde das
genauere Messergebnis auf die Prazision der Referenzangabe um eine Stelle gekappt. Die
Datenbank liefert mit Siliziu  m(NIST) ,2,3291g-cm "3, einen &hnlichen, ggf. geeigneteren

Wert, der Unterschied zum Messwert betragt hier absolut 0,0003g-cm

Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu 'SILIZIUM, ANALYTISCH' gefunden Werden stellt die Wertetbereinstimmung
unabhéngig von der Temperatur dar. Der Unterschied wird als absolute Differenz "Probenwert Minus Referenzwert " und als relative Abweichung
angegeben. Das Symbol r steht fiir die MessgroRe, ~ /4 fiir den Temperaturkoeffizienten; mit "Signifikanz" wird ausdriickt, um wieviele Male die
Messunsicherheit groRer ist, als der Unterschied von Mess- und Referenzwert. Das Zeichen "@" bringt zum Ausdruck, dass bei der jeweiligen GréRRe
kein signifikanter Unterschied von Mess- und Referenzwert auftritt. Die Aussagefahigkeit der Signifikanz bei der Bewertung der Temperaturabhangigkeit
héngt stark davon ab, dass ein hinreichend groRes Temperaturintervall durchmessen wird.

In folgender Zusammenstellung werden die Ergebniswerte der Messung prasentiert. Die den Zahlenwerten beigeordnete Messunsicherheit ist ohne
Erweiterungsfaktor (k=1) als Absolutwert und als relative Unsicherheit gegeben. Die Unsicherheit der Ergebnisse wird aus den Angaben uber die Dichte
des Messfluids, der Unsicherheit der Fluiddichte, der Messunsicherheit der Kraft(und Temperatur-)messung sowie dem ermittelten Ergebnis (Masse und
Volumen der Probe) - auch im Hinblick auf angebbare Préazision - berechnet (Gauss).

A Ermittelte Probendaten

(Dichte, Volumen, Wichte, spez. Volumen und Koeffizienten sind fur 25°C angegeben.)
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Dichte r =2,32883 + 0,00012 g/lem? 50ppm
Temperaturkoef.  ~ Pfyr k=20 +9,1 g/m3.K?! 50%
Ausdehnun gskoef. k =8,8 (a =2)9) 10°6.K"*
Volumen V = 15,3442 + 0,0006 cnt 40ppm
Masse m = 35,7340 + 0,0004 g 10ppm
Wagewert W = 35,7209 + 0,0004 g
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- alternative GroRRen, nicht Sl - Einheiten -
Gewicht G =350,287 mN 35,7194p
Wichte g =2,32907 p/cm3 22,8404mN/cm3
relative D ichte rw = 2,32888 r,%°
spez. Volumen v s =0,429400 cm?d/g
Volumen \% . =15,3446 mL
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Die Aufstellung gibt Materialeigenschaften zusammen mit individuellen Probendaten aus. Zur isobaren thermischen Warmedehnung werden drei
Kennzahlen angegeben: Der Temperaturkoeffizient der Dichte (°7y), der kubische Ausdehnungskoeffizient (k) und, in Klammern, der lineare
Ausdehnungskoeffizient (a), da er nur bei isotropen Stoffen aus der Volumenéanderung angegeben werden kann. In die Berechnungen flie3en ein, die
Angabe zur Luftdichte ru.ﬂzl,zkg/m3, zur Fallbeschleunigung g=9,80769m/s? sowie zur Temperatur T=25°C. Die Temperaturangabe ist Uber die
Wirkung auf die Dichte des Messfluids, 'Wasser, Augsburg, Dest.', fir die Ergebnisberechnung von doppelter Wichtigkeit. Mit "Wagewert' wird der Wert
angegeben, den eine Waage zeigt, die mit einem Massestiick von 8,000g/cm? justiert ist. Der Unterschied von Wé&gewert und Masse wird mit der
Luftdichte umso groRer, je mehr die Dichte des Justiergewichts der Waage von der Probendichte abweicht. Das 'Gewicht' wird als wirkende
Gewichtskraft, korrigiert um den Luftauftrieb des Volumens angegeben (G = m-g -V-r-g). Im Angabewert 'Wichte' (spezifisches Gewicht) geht tber die
Gewichtskraft die lokale Erdanziehung ein; der Wert ist berechnet nach g= r-g/9.80665 (‘Pond" 1p = 9.80665mN). Die dimensionslose 'relative Dichte'
(=Dichtezahl) ist bezogen auf Wasser bei 4°C (r =0.999975g/cm3) und ist als VergleichsgroRenangabe zu alteren Quellen hilfreich, denn die
Wasserdichte bei 4°C ist ein relativ verlasslicher Bezug. Der Wert entspricht (normalerweise) der 'specific gravity'. Die Dichte von Wasser zwischen
3.9°C und 4.1°C unterscheidet sich kaum, so dass auch die historisch erfolgten ITS-Anpassungen beim Abgleichen kaum ins Gewicht fallen. Das
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spezifische Volumen ist die reziproke Dichte (‘wieviel mL davon ergeben ein Gramm'). Zur Vollstéandigkeit wird das Volumen in der alten HohlmaR-
Einheit 'Liter' bzw. Milliliter nach alter Definition mitangegeben (Bezug auf das Volumen von 1kg Wasser bei 4°C).
Die Masse der Probe ist um 13,1mg groRer als der Wagewert; materialbezogen betragt der Unterschied 0,4 & .
Die Dichtangabe wurde aus dem Temperaturverlauf der Einzelergebnisse

ermittelt, ebenso die Angaben zur Warmedehnung. Die Standardabweichung der Schatzung im
Bezug auf die Messwerte betrdgt absolut 4,14-10 “®g/cm3, Grundlage ist die
Regressionsgleichu ng:

r( T) =z[°€)f=2,32954 - 3,6071E -5- z+2,943E - 7- 22
Die Qualitat der Schatzung, gemaf Korrelationskoeffizient, r2=0,989, ist magig . Da die
Streuung kleiner ist, als die Fehlerschatzung, kann von einer formalen Richtigkeit der
Messung ausgegangen werden. Die Temperaturkoeffizienten sind im Verlauf nicht konstant.

Der Temperaturkoeffizient wurde aus einer Regression tiber die Differenzenquotienten ermittelt. Einzelheiten dazu folgen am Ende des Berichts.

A 55 Dichtemesswerte

[135] Option Zeitbereich - Angabe:  Auswertung und Diagrammdaten werden durch eine
gesetzte Zeitbereichsbeschrankung auf Messwerte zwischen 4,27 und 239,82 Minuten

beschrankt. Zur Untersuchung verbleiben 45 Dichtewerte.

Gesamtdauer 5,0 Stunden; stufig abfallender Temperaturverlauf der Messwerte, neun
Temperierstufen; 5K Temperaturunterschied je Niveau und mit jeweils finf Messwerten

besetzt.

Diagramm 'Temperaturverlauf und Ereignisse'
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124,0' : Bei 20°C genau gepruft - keine Blaschen entdeckt.
172,8' : Bei 10°C: nochmals kon trolliert - keine Blaschen!

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 "Temperaturverlauf und Ereignisse" wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der Vorgange und der dabei gemessenen Temperatur
gezeigt. Die Grafik hat zuerst informativen Charakter - sie dient der Riickkopplung und Ubersicht. -- Zur Bedeutung der eingezeichneten Symbole: Die
Kreismarkierungen zeigen die Temperaturmessungen an, die kugelférmigen Marken stehen fur Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von
Auftriebsmesswerten. Anzeige von Zeitpunkt und Temperatur der Ergebnisangabe durch eine Kugel sowie die aufgetretene Temperaturspanne durch
den senkrechten Strich. Die Dreiecke (Spitze nach unten) zeigen jene Zeitpunkte an, zu welchen vom Priifer die oben angegebenen Anmerkungen zu
Protokoll gegeben wurden.

Diagramm 'Temperaturabhangigkeit'
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Das Diagramm, "Temperaturabhéngigkeit”, oben, zeigt die 55 Dichtemesswerte als Kreissymbol in Temperaturabhangigkeit 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 und entsprechende Referenzwerte bzw. der Stoff mit der besten Ubereinstimmung.

Im Diagramm zur Temperatur - und Zeitabhéngigkeit ist der Werteverlauf von " Silizium,
analytisch " entsprechend der Referenzdaten eingezeichnet. Im obe ren Schaubild ist
daneben noch der Datenbank - Stoff mit der &hnlichsten Dichte bei 25°C markiert

(" Silizium (NIST) "). Die fir den Prufkdrper berechnete Messunsicherheit wird durch die

Breite der Schraffur fir den Referenzverlauf als Dichtebereich ausgewiese n. (Die

vorhandene Unsicherheit der Referenzangabe wird im Diagramm nicht dargestellt.)

Diagramm 'Dichte - Zeitverlauf'
2,3305
== Messwerte
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e
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a ---- -0,00012g/cm?
2,32857
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0 50 100 150 200 250 == Siizium, analytisch

Messzeit [min]

Im Diagramm, "Dichte-Zeitverlauf’, oben, sind die einzelnen Messwerte als Kreissymbole in zeitlicher Sequenz abgebildet. Um die Ausgleichsfunktion
bzw. die Messwerte ist der Unsicherheitsbereich eingezeichnet.

Tabelle der Detaildaten:

Die Tabelle zeigt auch diejenigen Daten, die durch die Auswerteoption [135] temporéar
von der automatischen Bewertung ausgenommen sind.

N° Zeit T Fr I probe VProbe Dt Akqu DT D Iprobe N
eeeeeeecececeeeeeeeeececeeeeceeeececeeceeeeeeececeeceeeeeeecececeeceeeeeeececeeceeece

1. 4,2 40,24 0,992122 2,328575 15,34584 2,4 0,00 1,6E-5 3

2. 53 40,27 0,992110 2,328609 15,34562 10,2 0,01 -3,6E-5 11

3. 6,4 40,27 0,992110 2,328564 15,34592 1,2 - - 2
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4 7,2 40,28 0,992106 2,328539 15,34608 3,0 0,00 3,1E5 4
5. 8,2 40,27 0,992110 2,328579 15,34582 1,2 = = 2
6. 37,4 35,26 0,993940 2,328626 15,34551 3,0 = = 4
7 38,3 35,26 0,993940 2,328641 15,34541 2,4 0,00 16E-5 3
8. 39,2 35,26 0,993940 2,328596 15,34571 2,4 0,00 14E5 3
9. 40,2 35,25 0,993943 2,328665 15,34525 1.2 = = 2
10. 41,1 35,27 0,993936 2,328649 15,34536 4,8 0,01 82E-6 6
11. 62,7 30,26 0,995566 2,328715 15,34492 0,6 = = 2
12. 63,7 30,26 0,995566 2,328731 15,34482 1.2 = = 2
13. 64,5 30,26 0,995566 2,328746 15,34472 0,6 - - 2
14. 68,5 30,25 0,995569 2,328738 15,34477 1.2 0,00 15E-5 2
15. 69,5 30,26 0,995566 2,328746 15,34472 1.8 0,00 -15E-5 3
16. 91,9 25,26 0,996976 2,328800 15,34437 1,2 - - 2
17. 92,9 25,25 0,996978 2,328790 15,34443 1.2 0,00 1,6E-5 2
18. 93,7 25,26 0,996976 2,328784 15,34447 0,6 = = 2
19. 94,5 25,27 0,996973 2,328808 15,34431 1,2 - - 2
20. 95,3 25,27 0,996973 2,328778 15,34451 4,2 0,01 2,1E-5 5
21. 117,7 20,27 0,998146 2,328946 15,34340 1.2 = = 2
22. 118,6 20,26 0,998148 2,328937 15,34346 3,6 0,00 -15E-5 5
23. 120,9 20,27 0,998146 2,328962 15,34330 1,2 = = 2
24. 121.,8 20,26 0,998148 2,328937 15,34346 1.2 = = 2
25. 122,6 20,28 0,998143 2,328927 15,34353 3,0 - - 4
26. 144,7 15,39 0,999037 2,329022 15,34290 3,0 = = 4
27. 145,6 15,38 0,999039 2,328995 15,34308 1.2 = = 2
28. 146,3 15,36 0,999042 2,329062 15,34263 1,2 = = 2
29. 147,2 15,36 0,999042 2,329062 15,34263 0,6 = = 2
30. 148,1 15,35 0,999043 2,329021 15,34291 1.8 0,00 1,6E-5 3
31. 168,0 10,47 0,999654 2,329214 15,34164 1,2 - - 2
32. 168,7 10,47 0,999654 2,329214 15,34164 1,8 0,00 1,6E-5 3
33. 170,0 10,46 0,999655 2,329216 15,34162 1.2 = = 2
34. 170,9 10,46 0,999655 2,329216 15,34162 1,2 = = 2
35. 173,5 10,46 0,999655 2,329187 15,34182 3,0 = = 4
36. 199,1 5,57 0,999948 2,329430 15,34021 1.2 = = 2
37. 203,3 5,56 0,999949 2,329386 15,34050 0,6 = = 2
38. 206,4 5,55 0,999949 2,329431 15,34020 0,6 = = 2
39. 207,9 5,54 0,999949 2,329432 15,34020 1.2 = = 2
40. 209,3 5,54 0,999949 2,329371 15,34060 54 = = 6
41. 235,2 0,56 0,999871 2,329478 15,33990 1,2 = = 2
42. 236,0 0,56 0,999871 2,329478 15,33990 1.2 = = 2
43. 237,9 0,55 0,999870 2,329477 15,33990 1,2 = = 2
44, 238,8 0,57 0,999871 2,329524 15,33959 1,2 = = 2
45. 239,8 0,58 0,999872 2,329465 15,33998 1.2 = = 2
46. 261,0 4,43 0,999966 2,329367 15,34063 0,6 = = 2
47. 261,9 4,42 0,999966 2,329336 15,34083 1,2 = = 2
48. 262,9 4,41 0,999966 2,329352 15,34073 3,0 - - 4
49. 263,9 4,41 0,999966 2,329352 15,34073 1,2 = = 2
50. 265,0 4,41 0,999966 2,329397 15,34043 3,6 = = 4
51. 298,4 23,28 0,997469 2,328857 15,34399 1.2 - - 2
52. 299,2 23,28 0,997469 2,328827 15,34418 1,2 = - 2
53. 300,0 23,30 0,997465 2,328846 15,34406 1,2 = - 2
54. 300,9 23,30 0,997465 2,328832 15,34415 0,6 - - 2
55. 302,0 23,30 0,997465 2,328846 15,34406 0,6 = = 2

eeeeeeeeeeeeeeeeceeeeeeeceeeeeeeeeeeceeeeeeceeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeee

Die Tabelle listet die wesentlichen Daten in der Akquisitions-Reihenfolge nummeriert auf. Von links nach rechts: Zeit gibt den Zeitpunkt des Messwertes
ab Beginn des Ablaufs in Minuten an, T die Temperatur in Celsiusgraden und rg. die zugehdrige Dichte von '‘Wasser, Augsburg, Dest.' in g/lcm3, die
den Massstab der Messung darstellt. Die dazu ermittelte Probendichte rprope, ist ebenfalls in der Einheit g/cm? gegeben. V ist das Volumen der Probe
bei der Temperatur in cm3, die aus dem Auftrieb geméan der Flussigkeitsdichte berechnet ist. Die Auftriebskraft kann sich durch verschiedene Effekte
verandern, insbesondere durch Temperaturangleichung (Konvektion, Volumenanpassung) oder Quellung, Auflésung. Die Verfolgung - als
Stabilitatskriterium des Messwertes - wird Uber die Zeitdauer Dakqu, die in Sekunden angegeben ist. Im selben Zeitraum kann sich die Temperatur
andern (Angabe OT in Temperaturgraden) und auch die Dichte der Probe D £one (Wobei die evil. vorliegende Anderung der Fliissigkeitsdichte hier nicht
ausgegeben wird). Temperatur, Dichte und Volumenangaben der ersten Spalten stellen jeweils die Werte am Ende der 'Beobachtungsdauer' dar. N gibt
die Anzahl der aufgenommenen Messwerte zur Auftriebskraft an. Dichte und Volumen werden um eine Dezimale genauer ausgegeben, um Trends
anzuzeigen. Die DAngaben zu Temperatur, Dichte lber die registrierte Beobachtungsdauer Dakqu. helfen eventuelle Stérungen beim Messablauf zu
finden. Ein rel. groRer Zeitraum ist bei einem Gleichgewichtsverfahren der Auftriebsbestimmung ein Hinweis auf Probleme, z.B. Wandkontakt, Quellung,
Aufldsung oder Warmeaustauscheffekte und kann im anderen Fall die Stabilitat der Wagung anzeigen.

BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Tabelle kann per "Paste und Copy" sehr einfach z.B. nach Excel transferiert um ggf. dort weiterbearbeitet zu werden.
Ebenso, die Daten, die in ungekirzter Prazision hinter den Diagrammen stehen, sie kénnen aus dem Diagrammfenster geordnet und als Zahlenwerte
(und/oder als Bild) einfiigbar in die Zwischenablage tibernommen werden.

Diagramm 'absolutes Volumen'
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Die Darstellung, "absolutes Volumen", oben, zeigt die Entwicklung des Probenvolumens im Verlauf der Messung. Neben den als Kreise eingetragenen
Werten, ist die Unsicherheit des Volumens durch gestrichelte Linien abgebildet Der angegebene Volumenwert ist als Kugel eingetragen.

A T h e r heiVslumenentwicklung

Die Entwicklung des Probenvolumens mit der Temperatur wird durch die folgende Gleichung
beschrieben:

Vi ¢ mj ] 2z[°CB=15,3395+0,00023756- z-1,938E - 6- 7
Die Korrelation ist, wie bei der Dichte, mafig (r2= 0,989), die Standardabweichung der
Gleichung gegen die Messwerte betragt absolut 2,25E - 04cm? und relativ 15ppm. So ist die
Streuung Uber den gesamten Bereich klei ner, als der eingerdumte Volumenfehler. (vgl.

Diagramm absolutes Volumen )

BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Behandlung des Volumens betrifft diejenigen Félle, in welchen die Volumeneigenschaft bestimmter Prifkdrper in Frage
steht. So kann mittels der Temperaturfunktion eine rationale Handhabung dieser individuellen Eigenschaft ermdglicht werden. -- Die Funktionsgleichung
wird im Bewertungsschema nicht verwendet; allein die Standardabweichung dient zur Uberpriifung und allfalligen Korrektur der Unsicherheitsannahme
des Volumens. -- Die Dichtewerte werden jedenfalls aus den origindren Volumendaten bestimmt.

Diagramm 'relative Dichteénderung'
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Mit "relative Dichtednderung”, das oberhalb gezeigt ist, wird die im Verlauf eingetretene Dichte- &nderung in einer normalisierten Anzeige prasentiert.
Neben der relativen Entwicklung der Dichte im Bezug auf den Angabewert wird das daraus hervorgehende Differenial gezeigt. Gegeniber der ebenfalls
abgebildeten Unsicherheit des Ausdehungskoeffizienten zeigt der Verlauf ggf. nicht-lineare Verhaltensweisen unmittelbar. Die Skale ist ggf. sehr
vergroRert, so dass an den im folgenden Text ausgegebenen Extremwerten, gepriift werden muss, ob tatséchlich eine bedeutende Anderung im
Temperaturverlauf vorliegt.

A Thermodil atati on
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Fur die Analyse wurden die Einzelwerte in jeweiligen Temperaturniveaus zu insgesamt

neun Gruppen zusammengefasst. Aus den daraus erhaltenen acht Differenzenquotienten

("P &% wird eine Regression 3. Ordnung gebildet. - Im Diagramm ' relative
Dichtednderung ' sind die Differenzenwerte, skaliert Uber die relative Dichtednderung,

eingezeichnet und mit dem Fehlerbereich umfasst. Dieser Bereich ist Uber die

Unsicherheit des Temperaturkoeffizienten bestimmt (£9,1g/m 3.K™Y), die selbst aus der
Standardabweichung der Differenziale ermittelt und gesetzt wurde (k=2). --  Die
Extremwerte der Temperaturkoeffizienten, wie in ' relative Dichte&dnderung ' eingetragen,
reichen von 12,0g/m 5.k! bei 37,8°C bis 41,8g/m 5.K'! bei 8,0°C. Die Maximal - und
Minimumwerte des kubischen thermischen und isobaren Ausdehnungskoeffizienten ( k)
betragen:

37,8°C : k =5,2-10 “°k!? (a ~1,7)

8,0°C k =18.10 “°k!? (a ~6)

- Die Mittelwerte werden wegen der relativ schlechten Korrelation der Warmedehung mit
der Temperatur zuséatzlich ausgegeben. -
Mittelwert +Standardabweichung von k uber den Temperaturbereich der 8 Werte:
3,1 bis 37,8°C : k =(9,945)-10 “°k! a = (3,3£2)-10 Skt
Nur dann, wenn die Probe nicht anisotrop ist, kann der lineare thermische und isobare Ausdehnungskoeffizient ( rim benannten Bereich angenommen

werden. Anschaulich bedeutet a, dass sich ein Stab von einem Meter Lange pro Grad um 3,3um ausdehnt; fir eine Dehnung um 1mm wére ein OT von
303 Graden erforderlich.

A Auswertungshinwei se

Messflussigkeit Wasser, Augsburg, Dest. ', Temperatur/Dichte - Daten wurd en aus der
Referenzdatenbank entnommen. Die Unsicherheit des Zahlenwertes der Flussigkeitsdichte

wurde individuell zur Messung angegeben. Die Flussigkeitsdichte, re. , wurde demnach
gemaln folgender Bestimmungsgleichung zur Temperatur berechnet:

= &[°C])=(99983557.6+6766.661- z-901.5886- 2?+9.517959- z® -  0.1000876- z*+5.54E -
4. 29)/1E8,

Unsicherheit +0,000005g-cm -3,

A Technik

Einsatz einer variablen Prifkdrperaufhdngung. Zur Probenbefestigung wurden 0,2683g in

der Messung untertauchendes Befestigun gsmaterial mit der Dichte 18,7g-cm -3 bei 25°C -
mit dem kubischen Ausdehnungskoeffizienten 12,510 "8kl - beriicksichtigt. In der
angewandten Patentmethode, dem Meniskuseliminierverfahren, wurde der
Aufhangungsquerschnitt mit  0,0314mm2 angegeben. Uber den Niveau - Unterschied von
durchweg 7,307mm zwischen Bezugskraft - und Auftriebskraft - Messung ergibt sich ein
Beitrag von 0,23mm3(~Mikroliter), um den der Volumenauftrieb korrigiert wird. Das

Gewicht von Prifkdrper und Halterung (gesamt 35,9892¢g) wurde im Daten blatt angegeben.

Es wird eine Anzahl verschiedener Prifkérperbefestigungen und Arbeitsmodi sowie Kombinationen daraus zur Messung angeboten. Aus diesem Grund
ist die Angabe zur Rickkopplung Uber die eingesetzte Technik notwendig.

Die Tabelle unten zeigt die besten Hits in der Datenbank und deren prozentuale Abweichung zum Dichtemesswert. Einige der Referenzeintrage sind mit
Zusatzinformationen versehen. Bei Mineralien werden oft die Mohs-Harte 'MH', Strichfarbe 'SF', metallischer/nichtmetallischer Glanz 'mG/nmG' u.a.
Angaben ausgegeben. Es steht Ihnen frei die Referenzdaten entsprechend zu erweitern oder zu veréndern, sodass Zusatzinformationen hier
ausgegeben werden.

eeeeeeeceeeececeeeceeceeeececeeeceececeeececeeeecececeeecececeeeececeeeeceeeececeeececeecece

A Datenbankvergleiche

1. Silizium (NIST)t 2,3291 0,0%

2. Silizium, analytischt 2,3296 0,0%

3. Glas, Supraxt 2,31 0,8%

4. Nattrolith, Skolezit2 2,3 1,2% SF weiss, nmG, MH 5 -6

5. Apophyllit2 2,3 12%  SFweiss,nmG,MH4 -5

6. Gipst 2,3 1,3%  SF weiss, nmG, MH 1 -2,

7. Graphitt 2,267 2,7%  SFgrau -schwarz, mG,MH 1

8. Glas, Gerateglas 20t 2,4 3,0%

9. Sodalith, Nosea n, Hauyn2 2,4 3,1%  SF weiss, nmG, MH5 -6
10. Hydrargillit2 2,4 3,1%  SFweiss, nmG,MH2 -3
11. Glas, Duranglas 50 2,23 4,2%

12. Analcim? 2,2 55%  SFweiss, nmG, MH5 -6
13. Heulandit? 2,2 5,5% SF weiss, nmG, MH 3 -4
14. Glas, Fenster2 2,48 6,5%

1. Flr 25°C berechneter Referenzwert, 2: Tabellierter Referenzwert.
(Auswahl aus allen Daten, Stand 25.04.06)

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
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angegeben. BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Herkunft bzw. Richtigkeit der jeweiligen Referenzdaten sowie ggf. Zusatzinformationen kann Uber den
Vermerk zur Substanz in der Referenzdatenbank geprift werden.

eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeceeeeeceeeeeeceeeeeeeeeeeeeeeeeeee

Berichtseinstellungen - aktivierte Ausgabeeinstellungen: Datenbankvorschlage anzeigen, Erlauterungstexte, Detaillierte Ergebnisse, Allgemeine
Angaben,  Vergleichsanalyse, alternative  Einheiten,  Zusatzinformationen, Bearbeitungshinweise,  formatierte  Tabellen,  Audit-Trail,
Prifmitteliberwachung, Online-Protokoll, Status und Ausfiihrungshinweise, Berichtseinstellungen, Authentifizierungen.

Form und Informationsfille des Prufberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten
kénnen. Die Variablen der Messung mussen vollstandig dargestellt werden kdnnen (Falsifizierbarkeit). Vollstéandigkeit ist Vorraussetzung fir die
Kontrollierbarkeit und Haltbarkeit der Resultate und abgeleiteter Aussagen. Nicht zuletzt erfordern einschléagige Bestimmungen (GxP, FDA cfr.11/21
etc.) zusammen mit schlicht zeitékonomischen Erwéagungen diesen hiermit groRteils erledigten Aufwand. [Prufberichte, wie dieser, werden dynamisch
aus den Daten erzeugt und benétigen daher sehr wenig Speicherplatz in der Datenbank]. Gleichwohl, bei Routinemessungen und/oder fiir die evtl.
parallel noch papieren gefiihrte Ablage, kdnnen Prifberichte durch entsprechende Einstellungen der Formatier- und Ausgabeoptionen oder durch
manuelle Veranderung der Vorlage auf das Wesentlich eingekiirzt und ausgedruckt werden. Das ganze 'File’ inklusive der "Grund-Rohdaten" ist stets
Uber die ID (hier Nummer 7232, Datenbank imeterDatal4) 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 Prifmitteliberwachung.

eeeeeeeeceeeeeeeeeceeeeeeeeeeceeeeceeeeeceeeeeceeeeeeeeeceeeeeeeeeeeeeeeeeceece

Programmausfiihrung & Audit - Trail
Fur diese Messung wurde das Messprogramm "FK_Dichte_Ausdehungskoeff" ausgefihrt.
Zeitraum der Messung, am 09.04.06 zwischen 21:37:38 un d 02:40:01, Laufzeit 302,4

Minuten. Eine Ablaufdokumentation wurde nicht aufgezeichnet. Auf ein zusétzliches

Protokoll wurde auch verzichtet. Die Messung wurde programmgemafR ausgefuhrt. Das

Ergebnis wurde erstmals am 10.04.06 um 08:19 zur Ansicht gebracht Und die Die
Originaldaten wurden gemaf Audit - Log verandert:

# DATENBLATT-Anderungen durch Breitwieser **** Tag/Zeit: 15.04.2006 19:31:53 ****
Auswertemethode : von] '34' [zu] '134"

*+ DATENBLATT-Anderungen durch Breitwieser **** Tag/Zeit: 20.04.2006 10:44:41 ****
Auswertemethode : von] ' Temperaturbereich-Angabe (ID 134)' [zu] 'Zeitbereich-Angabe (ID 135)'

Unter der Eintragsnummer 7232 ist der Datensatz in der Datenbank ‘imeterDatal4’
wiederauffindbar.
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Prafmittel
Das Wagesystem (WzZ224 -CW) wurde zuletzt am 10.04.06 um 02:31, -1 Tage vor dieser
Messung von imeter bei einem 1 - Tage Intervall der Prufmitteliberwachung justiert. Die
letzte vollstandige Uberpriifung/Justierung der Positioniervorrichtung von imeter
(ID16405542) erfolgte am 06.01.05. Systemdaten: Auflésung des Wagesystems O, 1mg,
Messunsicherheit ~ ?  0,4mg, Dichte der Justiermasse 8,000 g/cm3, Luftdichte 7 1,2kg/m3,

Umrechnungen von Masse nach Kraft mit dem Wert 9,80769m/sec? fur die
Fallbeschleunigung 7. Die Messauflésung der Temperaturmessung betragt 0,01K, die

Unsicherheit ™ 0,03K. Akquisitions - Softwareversion imeter 4.1.109, LizenzN° *3037 - 4759%,
Windows 5.1 - Betriebssystem auf PC Ser.N°143431694 (C, iTop).

K . Die gekennzeichneten Angaben der Systemdaten kdnnen nachtraglich angepasst werden - etwa um individuelle Messunsicherheiten der Fuhler

wirksam werden zu lassen. Anderungen auch an diesen Daten werden im Audit-Log protokolliert und kénnen zuriickgenommen und erneut berechnet
werden.

automatische In - Process - Justierungen:

1. Zeit: 1,1 [min] Korrektur: -0,0003 [9]
2. Zeit: 35,2 [min] Korrektur: -0,0009 [g]
3. Zeit: 58,3 [min] Korrektur: -0,0007 [g]
4. Zeit: 89,5 [min] Korrektur: -0,0005 [g]
5. Zeit: 113,4 [min] Korrektur: -0,0005 [g]
6. Zeit: 141,8 [min] Korrektur: -0,0003 [g]
7. Zeit: 164,0 [min] Korrektur: -0,0002 [g]
8. Zeit: 194,7 [min] Korrektur: -0,0002 [g]
9. Zeit: 229,5 [min] Korrektur: -0,0003 [g]
10. Zeit: 257,3 [min] Korrektur: -0,0002 [g]
11. Zeit: 294,0 [min] Korrektur: 0,0000 91

Die wahrend der Messung automatisch ausgefiihrten Wégezellen-Justierungen sind mit relativem End-Zeitpunkt und korrigierter Abweichung oberhalb
dokumentiert (die kompletten Kalibrier- und Justierprotokolle sind in der Datei 'imeterDatal4.cal' gesondert gespeichert).
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ADer automati sche eBlage und mter- z
pretiert di ese. Di e ADatenl

einer Messung getan wurde bzw. wird und wie die Probe und | _|
Umsténde interagieren. i Die Messung ist ein Vorgang dessen
Ablauf und Randbedingungen in einem Skript formuliert sind.
Mehr als zu wissen, was man erzielen will, braucht man kaum.
Man entwerfe Regeln und sehe, wie die Materie reagiert! Die
Sprache und die Techniken stehen bereit fur genaueste, riick-
flihrbare, wohldokumentierte und wiederholbare Eigenschafts-
" IMETE| Erfahrungen. -- Diagramme und auch der Bericht entstehen
wahrend der Messung in Echtzeit.
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Silizium ist wegen der geringen Warmedehnung schwierig dilatometrisch zu messen (gleichwohl klappte es sogar
mit einem kleinen Artefakt einigermalien) éi. Oben in den Abbildungen werden einige Messungen im
Diagrammvergleich gegeniibergestellt. (links) rot = Diese Messung (Si), grin = Edelstahl, schwarz =

Aluminiumwerkstoff; (rechts) zusatzlich eingeblendet, , violettrosa = Teflon (PTFE),
-:E:a IMETER ©2011 IMETER/MSB Breitwieser MessSysteme
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Feststoff- und Flussigkeitsdichte www.imeter.de

Grenz- und Oberflachenspannung

Viskositat, Konsistenz, Textur

Harte, Festigkeit, u.v.a.

spezifische Automationen

Messtechnik - nachhaltig zusammengefasst
- und trotzdem ein besseres Messgerat fiir
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Kreative Freirdume
einfache Handhabung
Beste Technik

Wir setzen IMETER auch fur Dienstleistungen ein:
www.imeter.de/adienstleistungen.html

Probieren Sie es einfach aus!
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