Feststoffdichte und Dilatation

- Langzeitmessungyeniskuseliminierung und
Einsatz einer Nachbearbeitungsfunktion

Messung von PTFE (Teflon®) zwischen
0 und 40°C in Wasser

Von Teflon ist bekannt, dass bea. 19°C ein molekularer Ubergang
statfindet. Es solltedocheinmal geprift werden, obkichdies auch in der
Dichte messbar auswirkt.

©2011IMETER - MessSysteme
Tel. (+49)(0) 821/706450

www.imeter.de

IMETER Anwendungen

In diesem Dokment wird einautomatisch
erzeugér imeter -Prifbericht vorgestellt.
Die Ausfihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes
sung dargestellt werden soll@@nnen bzw.
missen) Variabel sind nicht nur die
Messdaten- sondern aucHJmstandeund
Ablaufe und die Eigerschafen der Nor
male. Dazu passend verfigtmeter
einerseits Uber eine Modellgprache,um
Mess bzw. Steerungserfahren zu gestal
ternwa@BA sol | dendanderdr |
seits Uber anatische Fahigkeitenum zu
bewertenwas der Fallist und um dariiber
in Berichten Ruckopplung zu geben-
imeterbefreitsehrviel kostbareArbeitszeit,
indem nicht nur das Messen/Steuern/Regel
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Teflon, gemessen in Wasser

Bericht

Die Textangaben im Berichtskopfes, oberhalb, werden aus den Eintrdgen im 'Titel
Datenblattes gebildet. Das Hauptresultat wird angegeben
zu Messung und Ergebnis.

automatischer Bericht (8F88B3V16312B), imeter/MSB, Augsburg am 24.04.06
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Feststoffdichte & Dilatation

Titel: Teflon - Ubergang bei 19°C?
Bemerkung: Nadelhaken: 63.4mg
Ergebnis: r190°¢ =21618g-cm 3, k =1233,1-10 “®K'!
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Hinweis: _ Die Aktivierung der Option "ERLAUTERUNGSTEXTE", die fiir diese Berichtsausgabe eingestellt ist, bewirkt,
dass der Bericht selbst und erklarungsbedirftige Elemente darin mit Erlauterungen versehen werden,
Bearbeitungshinweise fiir den Anwender werden zusétzlich ausgegeben, aullerdem wird auf ggf. unterdriickte

Informationen hingewiesen. Die zugehdrigen Erklarungen sind formatiert wie dieser Text.

Zum angewandten Mess __ prinzip: Die hydrostatische Methode beruht darauf, dass ein Korper, der in einer Flissigkeit
untergetaucht  wird, um genau den Betrag leichter erscheint, der seinem Volumenaquivalent als
'Flussigkeitsgewicht' entspricht. Uber die Dichte der Flissigkeit, die fur die Auftriebskraft verantwortlich

ist, wird so das Volumen des Koérpers bestimmt. Die Masse wird aus der Wagung ermittelt und das Verhaltnis von
Masse und Volumen ergibt die Dichte.

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 Prazision - berechnet (Gauss).

A Ermittelte Probendaten

(Dichte, Volumen und Koeffizie nten sind fir 19,00°C angegeben.)

Eééééééééééééééééééeéééééeéeeéceécéeeceeeeceeceeceeeeeeeecec
Dichte r =2,1618 + 0,0005 g/cm 3 0, 2a
Temperaturkoef. " Ofr k = 2660 + 796 g/m3.K-* 30%
Ausdehnungskoef. k =1233 (a =411) 10°8.K"?
Volumen V = 42,60 +0,01 cne 0, 3a
Masse m = 92,0830 = 0,0004 g 4ppm
Wagewert W =92,0443 = 0,0004 g
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Die Aufstellung gibt Materialeigenschaften zusammen mit individuel len Probendaten aus. Zur isobaren thermischen

Warmedehnung werden drei Kennzahlen angegeben: Der Temperaturkoeffizient der Dichte ( %Y%), der kubische

Ausdehnungskoeffizient ( k) und, in Klammern, der lineare Ausdehnungskoeffizient ( a), da er nur bei isotropen

Stoffen aus der Volumenanderung angegeben werden kann. In die Berechnungen flieRen ein, die Angabe zur

Luftdichte ru =1,25kg /m3, zur Fallbeschleunigung g=9,80769m/s? sowie zur Temperatur T=19°C. Die Temperaturangabe

ist Uber die Wirkung auf die Dichte des Messfluids, 'Wasser', 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 Wagewert und Masse wird mit der Luftdichte umso gréR3er, je mehr die

Dichte des Justiergewichts der Waage von der Probendichte abweicht.

Die Masse der Probe ist um 38 ,7mg gr°Cer als der W2gewert; materi al bezogen betragt

Die Dichtangabe wurde aus dem Temperaturverlauf der Einzelergebnisse
ermittelt, ebenso die Angaben zur Warmedehnung. Die Standardabweichung der
Schatzung im Bezug auf die Messwer te betragt absolut 3,84-10 “4g/cm3, Grundlage
ist die Regressionsgleichung:
r( T) =z[°€]f=2,2612 -0,008019- z+1,47E -4- 72
Die Qualitdt der Schatzung, gemal Korrelationskoeffizient, r2=0,9952, ist
einigermaf3en gut . Da die Streuung kleiner ist, als die Fehlerschatzung, kann
von einer formalen Richtigkeit der Messung ausgegangen wer den. Die

Temperaturkoeffizienten sind im Verlauf nicht konstant.
Der Temperaturkoeffizient wurde aus einer Regression tber die Differenzenquotienten ermittelt. Einzelheiten dazu
folgen am Ende des Berichts.

A 150 Dichtemesswerte

[134] Option Temper aturbereich - Angabe: Durch die gesetzte
Temperaturbereichsbeschrankung bezieht sich die Auswertung nur auf Messwerte

zwischen 15,92 und 20,45°C. Zur Untersuchung verbleiben 40 Dichtewerte.

Gesamtdauer 8,9 Stunden; stufig ansteigender Temperaturverlauf der Messwerte,
15 Temperierstufen; im Mittel 2,8K Temperaturunterschied je Niveau und mit

jeweils zehn Messwerten besetzt.

Diagramm 'Temperaturverlauf und Ereignisse'
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Im Diagramm “Temperaturverlauf und Ereignisse” wird eine Ubersicht zum zeitlichen Ve rlauf der Vorgéange und der
dabei gemessenen Temperatur gezeigt. Die Grafik hat zuerst informativen Charakter - sie dient der Rickkopplung
und  Ubersicht. -- Zur Bedeutung der eingezeichneten Symbole: Die Kreismarkierungen zeigen die
Temperaturmessungen an, die kugelférmigen Marken stehen fiur Zeitpunkt und Temperaturzuordnung von
Auftriebsmesswerten. Ein Dreieck - Symbol am Anfang stellt den Zeitpunkt der Wagung der Probe dar. Anzeige von

Zeitpunkt und Temperatur der Ergebnisangabe durch eine Kugel sowie die a ufgetretene Temperaturspanne durch den

senkrechten Strich.

Diagramm '"Temperaturabhéangigkeit’
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Das Diagramm, “"Temperaturabhangigkeit’, oben, zeigt die 150 Dichtemesswerte als Kreissymbol in
Temperaturabhangigkeit an. Es werden Messwerte bzw. der Ang abewert 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 'Dichte - Zeitverlauf'
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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 [134]
temporér von der automatischen Bewertung ausgenommen sind.

N° Zeit T TF T Probe VProbe Dt Akqu. DT D IProbe N
Eééééééééééééééééeééeeéééeééeeééééeééeéeéeeeeceeeeeeeceeceeeccce
1. 62,7 40,13 0,99217 2,13915 43,047 91,2 0,00 6,0E-5 46
2. 72,0 40,17 0,99216 2,13964 43,037 4,2 0,02 1,2E-5 3
3. 73,1 40,17 0,99216 2,13968 43,036 4,2 -0,01 -6,5E-6 3
4, 73,8 40,10 0,99218 2,13972 43,035 4,2 -0,01 1,2E-6 3
B 74,7 40,21 0,99214 2,13966 43,036 4,2 -0,01 -14E-5 3
6. 75,2 40,11 0,99218 2,13972 43,035 4,2 -0,03 -2,4E-5 3
7. 76,0 40,15 0,99216 2,13970 43,035 4,2 -0,02 -12E-5 3
8. 76,6 40,20 0,99214 2,13968 43,036 4,2 -0,03 -3,6E-5 3
9. 77,2 40,11 0,99218 2,13972 43,035 4,2 - - 3
10. 77,8 40,06 0,99220 2,13974 43,035 4,2 -0,03 -19e-5 3
11. 115,3 35,19 0,99397 2,14341 42,961 3,6 = o 3
12. 116,1 35,15 0,99398 2,14381 42,953 4,2 0,02 15E-5 3
13. 116,7 35,19 0,99397 2,14381 42,953 4,2 0,01 -3,7E-6 3
14. 117,3 35,17 0,99398 2,14382 42,953 4,2 -0,01 -6,5E-6 3
15. 117,9 35,18 0,99397 2,14382 42,953 4,2 -0,02 -54E-6 3
16. 118,5 35,14 0,99399 2,14384 42,952 4,2 0,00 -52E-6 3
17. 119,1 35,11 0,99400 2,14384 42,952 4,2 = o 3
18. 119,9 35,17 0,99398 2,14382 42,953 4,2 -0,01 -6,5E-6 3
19. 120,5 35,16 0,99398 2,14383 42,953 3,6 0,01 16E-6 3
20. 121,2 35,19 0,99397 2,14382 42,953 4,2 = o 3
21. 155,2 30,29 0,99556 2,14845 42,860 4,2 0,02 13E5 3
22. 155,8 30,24 0,99558 2,14848 42,860 3,6 - - 3
23. 156,4 30,24 0,99558 2,14848 42,860 4,2 0,02 1,5E-5 3
24. 157,0 30,27 0,99557 2,14847 42,860 4,2 - - 3
25. 157,5 30,23 0,99558 2,14850 42,859 4,2 -0,03 -2,0E-5 3
26. 158,4 30,23 0,99558 2,14850 42,859 4,2 -0,02 -13E-5 3
27. 159,0 30,24 0,99558 2,14850 42,859 4,2 -0,01 -6,5E-6 3
28. 159,6 30,28 0,99557 2,14849 42,859 4,2 -0,01 -1,2E-5 3
29. 160,2 30,25 0,99558 2,14851 42,859 4,2 0,01 6,5E-6 3
30. 160,7 30,27 0,99557 2,14850 42,859 3,6 -0,01 -1,7E-5 3
31. 194,7 25,27 0,99698 2,15399 42,750 4,2 -0,03 -15E-5 3
32. 195,3 25,27 0,99698 2,15399 42,750 4,2 - - 3
33. 195,9 25,26 0,99698 2,15401 42,750 3,6 0,00 -53E-6 3
34. 196,5 25,26 0,99698 2,15402 42,749 4,2 -0,02 -1,1E-5 3
35. 197,3 25,28 0,99698 2,15400 42,750 4,2 -0,02 -1,1E-5 3
36. 197,9 25,29 0,99697 2,15400 42,750 4,2 0,02 57E-6 3
37. 198,5 25,25 0,99698 2,15402 42,749 4,2 0,02 1,1E-5 3
38. 199,3 25,30 0,99697 2,15401 42,750 4,2 0,01 -9,1E-7 3
39. 199,8 25,22 0,99699 2,15404 42,749 3,6 0,01 15E-6 3
40. 200,5 25,27 0,99698 2,15404 42,749 4,2 - - 3
41. 234,7 20,45 0,99811 2,15874 42,656 4,2 -0,01 -94E-6 3
42. 235,3 20,44 0,99812 2,15875 42,656 4,2 - - 3
43. 235,8 20,44 0,99812 2,15876 42,656 4,2 0,00 -49E-6 3
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44, 236,4 20,37 0,99813 2,15877 42,655 4,2 0,01 -7, 7E-7 3
45. 237,0 20,39 0,99813 2,15877 42,655 4,2 0,01 -7,6E-7 3
46. 2375 20,40 0,99812 2,15878 42,655 4,2 -0,01 -93E-6 3
47. 238,1 20,33 0,99814 2,15880 42,655 4,2 0,01 -6,1E-7 3
48. 238,8 20,39 0,99813 2,15878 42,655 4,2 0,01 43E-6 3
49. 239,4 20,31 0,99814 2,15882 42,654 4,2 0,01 43E-6 3
50. 240,0 20,40 0,99812 2,15881 42,655 4,2 -0,01 -93E-6 3
51. 258,7 18,88 0,99843 2,16149 42,602 3,6 -0,02 -8,7E-6 3
52. 259,3 18,93 0,99842 2,16152 42,601 4,2 0,01 -6,0E-6 3
53. 260,0 18,96 0,99842 2,16157 42,600 4,2 -0,01 -93E-6 3
54. 260,6 18,91 0,99843 2,16162 42,599 4,2 -0,01 -15E-5 3
55. 261,3 18,84 0,99844 2,16169 42,598 3,6 -0,09 -42E-5 3
56. 261,9 18,91 0,99843 2,16171 42,597 3,6 -0,02 -19E-5 3
57. 262,7 18,83 0,99844 2,16179 42,596 4,2 -0,01 -1,4E-5 3
58. 263,3 18,87 0,99843 2,16182 42,595 4,2 0,00 -51E-6 3
59. 264,1 18,82 0,99844 2,16188 42,594 4,2 -0,01 -92E-6 3
60. 264,8 18,89 0,99843 2,16190 42,594 4,2 -0,01 -95E-6 3
61. 283,5 17,42 0,99870 2,16600 42,513 4,2 -0,02 -13E-5 3
62. 284,4 17,44 0,99870 2,16608 42,511 4,2 -0,02 -12E-5 3
63. 285,1 17,45 0,99870 2,16615 42,510 4,2 -0,02 -14E-5 3
64. 285,9 17,45 0,99870 2,16622 42,509 4,2 - - 3
65. 286,5 17,44 0,99870 2,16629 42,507 4,2 -0,01 -22E-6 3
66. 287,3 17,43 0,99870 2,16636 42,506 4,2 0,00 -51E-6 3
67. 287,9 17,49 0,99869 2,16639 42,505 4,2 -0,02 -11E-5 3
68. 288,5 17,47 0,99869 2,16644 42,504 4,2 0,02 34E6 3
69. 289,1 17,42 0,99870 2,16650 42,503 4,2 0,01 -52E-7 3
70. 289,7 17,43 0,99870 2,16655 42,502 3,6 -0,01 -43E-6 3
71. 309,8 15,95 0,99895 2,17018 42,431 4,2 -0,01 -94E-6 3
72. 310,9 15,98 0,99895 2,17023 42,430 4,2 -0,02 -12E-5 3
73. 311,7 16,02 0,99894 2,17028 42,429 4,2 0,01 -3,0E-6 3
74. 312,5 15,99 0,99895 2,17034 42,428 4,2 -0,02 -14E-5 3
75. 313,0 15,93 0,99896 2,17038 42,427 4,2 = = 3
76. 313,8 16,03 0,99894 2,17041 42,427 3,6 0,00 -5,1E-6 3
77. 314,5 15,93 0,99896 2,17047 42,425 4,2 -0,05 -23E-5 3
78. 315,2 16,01 0,99894 2,17047 42,425 4,2 0,00 -52E6 3
79. 315,9 15,93 0,99896 2,17053 42,424 4,2 0,02 8,7E-6 3
80. 316,5 15,99 0,99895 2,17055 42,424 4,2 -0,01 -95E-6 3
81. 336,3 14,52 0,99917 2,17316 42,373 4,2 0,01 -28E-6 3
82. 336,9 14,51 0,99917 2,17318 42,373 4,2 0,01 2,2E-6 3
83. 337,5 14,56 0,99917 2,17320 42,372 3,6 0,01 -3,0E-6 3
84. 338,4 14,47 0,99918 2,17324 42,371 4,2 -0,02 -12E-5 3
85. 339,1 14,49 0,99918 2,17327 42,371 4,2 -0,02 -1,2E-5 3
86. 339,8 14,48 0,99918 2,17329 42,370 4,2 -0,01 -70E-6 3
87. 340,5 14,46 0,99918 2,17333 42,370 3,6 -0,01 -73E-6 3
88. 341,8 14,51 0,99917 2,17335 42,369 4,2 0,00 51E-6 3
89. 342,4 14,49 0,99918 2,17338 42,369 4,2 -0,01 -94E-6 3
90. 343,2 14,46 0,99918 2,17341 42,368 4,2 -0,06 -23E-5 3
91. 362,3 13,04 0,99937 2,17538 42,330 4,2 0,01 -3,1E-6 3
92. 363,0 13,05 0,99937 2,17540 42,329 4,2 -0,01 -2,2E-6 3
93. 363,6 13,00 0,99938 2,17544 42,328 4,2 -0,02 -43E-6 3
94. 364,2 13,09 0,99937 2,17545 42,328 4,2 -0,01 -95E-6 3
95. 365,1 13,03 0,99938 2,17548 42,328 4,2 = = 3
96. 365,7 13,09 0,99937 2,17548 42,328 4,2 -0,01 -44E-6 3
97. 366,3 13,07 0,99937 2,17550 42,327 4,2 0,00 -5,0E-6 3
98. 367,4 13,06 0,99937 2,17551 42,327 3,6 = = 3
99. 368,1 13,01 0,99938 2,17554 42,327 4,2 -0,01 3,0E6 3
100. 369,3 13,05 0,99937 2,17556 42,326 4,2 -0,01 -2,2E-6 3
101. 389,7 11,61 0,99954 2,17734 42,291 4,2 0,00 -5,1E6 3
102. 390,4 11,53 0,99955 2,17736 42,291 3,6 -0,01 -73E-6 3
103. 391,4 11,58 0,99955 2,17737 42,291 4,2 -0,01 -2,2E-6 3
104. 392,0 11,60 0,99954 2,17738 42,291 4,2 0,02 -6,3E-7 3
1065. 392,8 11,58 0,99955 2,17741 42,290 4,2 -0,02 -96E-6 3
106. 393,6 11,54 0,99955 2,17743 42,290 3,6 -0,02 -44E-6 3
107. 394,3 11,55 0,99955 2,17743 42,290 4,2 -0,01 -7,2E-6 3
108. 395,3 11,62 0,99954 2,17742 42,290 4,2 - - 3
109. 395,9 11,62 0,99954 2,17742 42,290 3,6 0,01 2,2E-6 3
110. 396,5 11,56 0,99955 2,17744 42,290 4,2 0,04 8,8E-6 3
111 415,4 10,13 0,99969 2,17892 42,261 4,2 0,01 2,1E-8 3
112. 416,0 10,15 0,99969 2,17893 42,261 4,2 = = 3
113. 416,5 10,07 0,99970 2,17895 42,260 4,2 0,00 52E-6 3
114. 417,2 10,12 0,99969 2,17897 42,260 4,2 0,00 -54E-6 3
115. 417,8 10,16 0,99969 2,17897 42,260 4,2 0,01 2,1E-6 3
116. 418,5 10,06 0,99970 2,17900 42,259 4,2 -0,04 -88E-6 3
117. 419,2 10,14 0,99969 2,17901 42,259 4,2 -0,02 -94E-6 3
118. 420,0 10,12 0,99969 2,17901 42,259 4,2 = = 3
119. 420,6 10,12 0,99969 2,17902 42,259 4,2 0,02 43E-6 3
120. 421,2 10,14 0,99969 2,17903 42,259 4,2 0,00 51E6 3
121. 4411 8,67 0,99981 2,18039 42,232 3,6 -0,02 -74E-6 3
122. 442,1 8,69 0,99981 2,18042 42,232 4,2 0,00 -52E-6 3
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123. 4429 8,70 0,99981 2,18042 42,232 3,6 -0,02 -2,1E-6 3
124. 4435 8,71 0,99980 2,18043 42,232 4,2 0,01 2,1E-6 3
125. 444,1 8,71 0,99980 2,18044 42,231 4,2 - - 3
126. 444.8 8,75 0,99980 2,18045 42,231 4,2 0,01 -52E-6 3
127. 4455 8,70 0,99981 2,18047 42,231 4,2 -0,01 -7,4E-6 3
128. 446,4 8,71 0,99980 2,18048 42,231 4,2 0,03 6,5E-6 3
129. 447,2 8,67 0,99981 2,18050 42,230 4,2 - - 3
130. 448,0 8,69 0,99981 2,18051 42,230 4,2 - - 3
131. 482,5 4,10 0,99998 2,18470 42,149 4,2 -0,01 -5,1E-6 3
132. 483,2 4,08 0,99998 2,18470 42,149 4,2 0,02 -49E-6 3
133. 484,0 4,07 0,99998 2,18470 42,149 3,6 0,00 -5,1E-6 3
134. 484,5 4,06 0,99998 2,18470 42,149 4,2 0,00 -49E-6 3
135. 485,1 4,08 0,99998 2,18471 42,149 4,2 0,00 -5,1E-6 3
136. 485,8 4,06 0,99998 2,18471 42,149 4,2 0,00 52E-6 3
137. 486,3 4,10 0,99998 2,18472 42,149 4,2 - - 3
138. 488,2 4,10 0,99998 2,18472 42,149 4,2 - - 3
139. 488,9 4,06 0,99998 2,18472 42,149 4,2 -0,02 56E-8 3
140. 489,5 4,02 0,99998 2,18472 42,149 3,6 - - 3
141. 525,2 -0,82 0,99978 2,18851 42,076 3,6 - - 3
142. 525,9 -0,85 0,99978 2,18852 42,075 4,2 0,01 -2,1E-6 3
143. 526,5 -0,81 0,99978 2,18853 42,075 3,6 -0,01 -4,8E-6 3
144. 527,1 -0,83 0,99978 2,18853 42,075 4,2 - - 3
145. 5277 -0,83 0,99978 2,18854 42,075 4,2 -0,02 44E-6 3
146. 528,4 -0,85 0,99978 2,18854 42,075 4,2 -0,01 2,2E-6 3
147. 529,5 -0,83 0,99978 2,18853 42,075 4,2 - - 3
148. 530,4 -0,83 0,99978 2,18853 42,075 3,6 - - 3
149. 531,8 -0,86 0,99978 2,18853 42,075 4,2 -0,02 44E-6 3
150 532,3 -0,82 0,99978 2,18854 42,075 3,6 - - 3

EEééééééééééééééééeéeeéééeééeeeeeéeéeeceeeeceeeceeeeeeeeeecec

Die Tabel le 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 zugehorige Dichte von 'Wasser ' in g/cm3, die den Massstab der Messung darstellt. Die dazu ermittelte

Probendichte I'erobe , ISt ebenfalls in der Einheit g/cm?3 gegeben. V ist das Volumen der Probe bei der Temperatur in

cm3, die aus dem Auftrieb geméaR der Flussigkeitsdichte berechnet ist. Die Auftriebskraft kann sich durch

verschiedene Effekte verandern, insbesondere durch Temperaturangleichung (Konvektion, Volumenanpassung) oder

Quellung, Aufldsung. Die Verfolgung - als Stabilitatskriterium des Messwertes - wird Uber die Zeitdauer D akqu.

die in Sekunden angegeben ist. Im selben Zeitraum kann sich die Temperatur &andern (Angabe DOr in

Temperaturgraden) und auch die Dichte der Probe DFove (Wobei die evtl. vorliegende Anderung der

Flussigkeitsdichte 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 anzuze igen. Die D

Angaben zu Temperatur, Dichte Uber die registrierte Beobachtungsdauer D pqu.  helfen eventuelle Stérungen beim

Messablauf zu finden. Ein rel. grol3er Zeitraum ist bei einem Gleichgewichtsverfahren der Auftriebsbestimmung ein

Hinweis auf Probleme, z.B. Wan dkontakt, Quellung, Auflésung 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 wer den. Ebenso, die Daten, die in ungekurzter Prazision hinter den Diagrammen stehen,

sie konnen aus dem Diagrammfenster geordnet und als Zahlenwerte (und/oder als Bild) einfligbar in die

Zwischenablage ubernommen werden.

Diagramm ‘absolutes Volumen'

A o0 =

9, o

c & -

E ¢3/' -+- Messwerte

= m ,3 +0,01cm3

g Q -0,01lcm?

5 m Qg * Angabe '42,596cr

2 o®

(o] B‘D’

22

o QT

m

1
ol
o
a1

10 15 20 25 30 35 40 45
Temperatur [°C]

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 Ku gel eingetragen.
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A Thermische Volumenentwicklung
Die Entwicklung des Probenvolumens mit der Temperatur wird durch die folgende
Gleichung beschrieben:
Vi cmj ] 2z[°ChH40,662+0,1555- z-2,83E -3- 2°
Die Korrelation ist, wie bei der Dichte, einigermalen gut (r?= 0,9952), die
Standardabweichung der Gleichung gegen die Messwerte betragt absolut 6,19E -
03 cmj und relativ 0, 15a. In diesem Fall wu rredivng d i
dazu  verwendet, die Unsicherheit der  Volumenangabe Uber diese

Standardabweichung (k=2) festzulegen. (vgl. Diagramm absolutes Volumen J)

Die Fehlerangabe des Volumens wird sonst, analytisch, aus der Fehlerfortpflanzung ermittelt. Auf jedenfall

best eht hier Klarungsbedarf! BEARBEITUNGSHINWEIS: Die Behandlung des Volumens betrifft diejenigen Falle, in

welchen die Volumeneigenschaft bestimmter Prifkorper in Frage steht. So kann mittels der Temperaturfunktion eine

rationale Handhabung dieser individuell en 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 Dichtednderung'

N‘a => = rel. Dichtednderu
S
% v —= 100% =19°C
9
4' ‘

o

== D-Quotient

+ +Koeff.

» \ 'y o -Koeff.

Dichteanderung %

= 4
" S~ O —— kappa=1233,1-1

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Temperatur [°C]

Mit "relative Dichtednderung"”, das oberhalb gezeigt ist, wird die im Verlauf eingetretene Dichte - anderung in
einer normalisierten Anzeige prasentiert. Neben der relativen E ntwicklung der Dichte im Bezug auf den Angabewert

wird das daraus hervorgehende Differenial gezeigt. Gegeniiber der ebenfalls abgebildeten Unsicherheit des

Ausdehungskoeffizienten zeigt der Verlauf ggf. nicht - lineare Verhaltensweisen unmittelbar. Die Skale ist ggf.
sehr vergréRert, so dass an den im folgenden Text ausgegebenen Extremwerten, gepriift werden muss, ob tatsachlich

eine bedeutende Anderung im Temperaturverlauf vorliegt.

A Thermodil atati on
Fir die Analyse wurden die Einzelwerte in jeweiligen Tem peraturniveaus zu
insgesamt vier Gruppen zusammengefasst. Aus den daraus erhaltenen drei
Differenzenquotienten  ( "P I, die mit dem Differenzial aus der
Temperaturgleichung geglattet sind, wird, da keine taugliche Abhangigkeit
festzustellen ist, der Mit telwert verwendet. -- Im Diagramm
Dichtednderung ' sind die Differenzenwerte, skaliert Uber die relative
Dichtednderung, eingezeichnet und mit dem Fehlerbereich umfasst. Dieser
Bereich ist Uber die Unsicherheit des Temperaturkoeffizienten bestimmt
(¥796,50/m 3.K'1), die selbst aus der Standardabweichung der Differenziale
ermittelt und gesetzt wurde (k=2). -- Die Extremwerte der
Temperaturkoeffizienten, wie in ' relative Dichtednderung ' eingetragen, reichen
von 779g/m *K-'! bei 1,6°C bis 3184g/m 3.k Dbei 18,2°C. Die Maximal - und
Minimumwerte des kubischen thermischen und isobaren Ausdehnungskoeffizienten
( k) betragen:

1,6°C : k =367,27:10 “°K! (a ~122,41)

18,2°C k =1501,0:10 “°k?! (a ~500,1)

relative

Mittelwert +Standardabweichung von k Uberden Temperaturbereich der 3 Werte:
16,7 bis 19,6°C: k =(1233,0+184,3)-10 k! a = (410,8 +61,41)-10 oKL,
Nur dann, wenn die Probe nicht anisotrop ist, kann der lineare thermische und
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isobare Ausdehnungskoeffizient ( a) im benannten Bereich angenommen werden.
Anschaulich bedeutet a, dass sich ein Stab von einem Meter Lange pro Grad um 410,8um ausdehnt; fiir eine Dehnung
um 1lmm ware ein 0T von 2,4 Graden erforderlich.

A Auswertungshinweise

Messflussigkeit ' Wasser ', Temperatur/Dichte - Daten wurden aus der
Referenzdatenbank  entnommen. Die Unsicherheit des Zahlenwertes der
Flissigkeitsdichte wurde in Ermangelung einer expliziten Angabe automatisch

auf +5:10 “5g-cm-® gesetzt. Die Fliissigkeitsdichte, re , wurde demnach gemaf
folgender Bestimmungsgleichung zur Temperatur berechnet:

re = &[°C])=(6.5592063E  -05-z° - 1.1225639E - 02- z*+1.0026530- z°-90.968893. z°> +
679.48991- z + 9998425.9)/1E7 , Unsicherheit +£0,00005g-cm =8

Beachten Sie bitte den Hinweis im Abschnitt Meldungen!

A Technik

Einsatz einer vari ablen Prifkorperaufhdngung. Zur Probenbefestigung wurden

0,0634g in der Messung untertauchendes Befestigungsmaterial mit der Dichte

8g-cm® bei 25°C - mit dem kubischen Ausdehnungskoeffizienten 30-10 Kt
bertcksichtigt. In der angewandten Patentmethode , dem
Meniskuseliminierverfahren, wurde der Aufhdngungsquerschnitt mit 0,0707mm?

angegeben. Uber den Niveau - Unterschied von durchweg 5mm zwischen Bezugskraft -
und Auftriebskraft - Messung ergibt sich ein Beitrag von 0,35mm3(~Mikroliter),

um den der Volumenau  ftrieb korrigiert wird.
Es wird eine Anzahl verschiedener Prifkérperbefestigungen und Arbeitsmodi sowie Kombinationen daraus zur Messung
angeboten. Aus diesem Grund ist die Angabe zur Rickkopplung tber die eingesetzte Technik notwendig.

A Mel dungen

Di e Messunsicherheit der Flissigkeitsdichte wurde vom System automatisch d.h.
provisorisch eingesetzt. Bitte geben Sie (ggf.) den zu verwendenden Zahlenwert
im Datenblatt an.

'‘Meldungen': treten Sonderfélle 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.

Die Tabelle unten zeigt die besten Hits in der Datenbank und deren prozentuale Abweichung zum Dichtemesswert.

Einige der Referenzeintrdge 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 lhnen

frei die Referenzdaten entsprechend zu erweitern oder zu verandern, sodass Zusatzinformationen hier ausgegeben

werden.

eeeeeeeeeeeeeeeeceeeeeeeceeeeeeeeeeeceeeeeeceeceeeeeeeeeeeeeeeeeeeee

A Datenbankvergleiche

1. PTFE, Tef lonz? 2,17 0,4%
2. Kochsalz? 2,17 0,4%
3. FEP/PFA? 2,15 0,5%
4., Analcim? 2,2 1,8% SF weiss, nmG, MH 5 -6
5. Desmin? 2,2 1,8% SF weiss, nmG, MH 3 -4
6. Glas, Quarz? 2,2 1,8%
7. Steinsalz? 2,1 2,8% SF weiss, nmG, MH 1 -2
8. Chabasit? 2,1 2,9% SF weiss, nmG, MH4 -5
9. Kainit2 2,1 2,9% SF weiss, nmG, MH 2 -3
10. Schwefel, orthorh .2 2,067 (25°C) 4,4%
11. Schwefel? 2 7,5% SF weiss, nmG, MH 1 -2
12. Sylvin2 2 7,5% SF weiss, nmG, MH 1 -2
13. Schwefel? 2 75% SFgelonmG, MH1 -2

1. Fir 19,00°C berechneter Referenzwert, 2: Tabellierter Referenzwert.
(Auswahl nur aus Referenzdaten, Stand 24.04.06)

Die Liste wird in fallender Reihenfolge der Ubereinstimmung aus den besten Treffern in den Eintragen der
Referenzdatenbank g eneriert. 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. Zus atzinformationen kann tber den Vermerk zur Substanz
in der Referenzdatenbank geprift werden.

eeeeeeeeceeeceeeececeeeeeceeceeeececeeeececeeeececeeeceeceeeececeeeeceeeeeeeeeeecece

Berichtseinstellungen - aktivierte Ausgabeeinstellungen: Datenbankvorschlage anzeigen, Erlauterungst exte,
Detaillierte Ergebnisse, Allgemeine Angaben, Vergleichsanalyse, Bearbeitungshinweise, formatierte Tabellen,

Audit - Trail, Prifmitteliberwachung, Online - Protokoll, Status und Ausfuhrungshinweise, Berichtseinstellungen,
Authentifizierungen.

Beschrankte  Informationsausgabe durch negierte Optionen: alternative Einheiten, Zusatzinformationen werden nicht
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angezeigt.

Form und Informationsfille des Priifberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen

Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftre ten kénnen. Die Variablen der Messung mussen vollstandig dargestellt

werden kodnnen (Falsifizierbarkeit). Vollstéandigkeit ist Vorraussetzung fur die Kontrollierbarkeit und

Haltbarkeit der Resultate und abgeleiteter Aussagen. Nicht zuletzt erfordern einschla gige Bestimmungen (GxP, FDA
cfr.11/21 etc.) zusammen mit schlicht zeitokonomischen Erwégungen diesen hiermit grof3teils erledigten Aufwand.

[Prifberichte, wie dieser, werden dynamisch aus den Daten erzeugt und bendtigen daher sehr wenig Speicherplatz

in der Datenbank]. Gleichwohl, bei Routinemessungen und/oder fir die evtl. parallel noch papieren gefiihrte

Ablage, kénnen Priifberichte durch entsprechende Einstellungen der Formatier - und Ausgabeoptionen oder durch
manuelle Veranderung der Vorlage auf das Wesen tlich eingekirzt und ausgedruckt werden. Das ganze 'File'

inklusive der "Grund - Rohdaten" ist stets uber die ID (hier Nummer 12, Datenbank imeter - Beispiele) auffindbar und
als Referenz oder Vergleich nutzbar. Ggf. nachfolgende ausgegebene Informationen enth alten, je nach
Einstellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'script’), verschieden detaillierte Begleitinformationen, wie die

Angaben zur Ausfuhrung der Messung, den Audit - Trail und Hinweise zur Prufmitteluberwachung.

€ééééécéééééécéccecécccééccéccecececeeceaeecececcee

Programmausfihrung & Audit - Trall

Fur diese Messung wurde das Messprogramm "Ausdehungskoeff40bis0" ausgefihrt.
Zeitraum der Messung, am 06.07.04 zwischen 08:49:59 und 17:42:45, Laufzeit

532,8 Minuten. Eine Ablaufdokumentation wurde nicht aufgezeichnet. Auf ein

zusatzliches Protokoll wurde auch verzichtet. Die Messung wurde programmgemaf
ausgefihrt. Das Ergebnis wurde erstmals am 06.07.04 um 17:43 zur Ansicht
gebracht Und die Die Originaldaten wurden gemafn Audit - Log verandert:

**  KOPIERT AUS DER DATENBANK Optimierungen4, N° 5519** von imeter, Am 21.11.05 um 01:01

o MESSDATEN - Anderung durch imeter **** Tag/Zeit: 26.01.2006 11:44:38 ****

Anderung der Fallbeschleunigung (als Faktor und Riickrechung in den Rohdaten!) von 9,81 nach
9,80769 [m/s?]

*+ DATENBLATT - Anderungen durch imeter *** Tag/Zeit: 03.02.2006 08:17:42 ****

Temperatur : von] '25' [zu] '35,00'

* DATENBLATT - Anderungen durch Breitwieser **** Tag/Zeit: 24.04.2006 16:49:35 ****

Auswertemethode : von] * Standard - Auswertung (ID 34)' [zu] 'Temperaturbereich - Angabe (ID 134)'

-~ Begrundung der Anderung: "A uswertung fir 0°C < T < 19°C"

Unter der Nummer 12 ist der Datensatz in der Datenbank 'imeter - Beispiele'
vorhanden.
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Prafmi ttel

Das Wagesystem (Wz224 -CW) wurde 0,4 Stunden vor dieser Messung von imeter

justiert. Die letzte vollstéandige Uberpriifung/Justierung der

Positioniervorrichtung  von imeter (ID16405542) erfolgte am 05.07.04.

Systemdaten: Auflésung des Wagesystems 0,1 mg, Messunsicherheit 9 0,4mg, Dichte

der Justiermasse 7 8,000 g/cm3, Luftdichte 9 1,25kg/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 4.1.25, LizenzN° *3037 - 4759*, Windows 5.1 -

Betriebssystem auf PC Ser.N°143431694 (C, BOOT).

K Die gekennzeichneten Angaben der Systemdaten kt’mneﬂn nachtraglich angepasst werden - etwa um individuelle

Messunsi cherheiten der Fuhler wirksam werden zu lassen. Anderungen auch an diesen Daten werden im Audit - Log

protokolliert und kénnen zuriickgenommen und erneut berechnet werden.

eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeengeeeneneeeen -fRARARARLRARARA

ADer aut omati sche Bericht- 2z
pretiert di ese. Di e ADatenl

einer Messung get wurde bzw. wird und wie die Probe und
Umstande interagiereri. Die Messung ist ein Vorgang desser
Ablauf und Randbedingungen in einem Skript formuliert sing
Mehr als zu wissen, was man erzielen will, braucht man kau
Man entwerfe Regeln und sehe, die Materie reagiert! Die

Nachfolgend sind entsprechend die Diagramme gezeigt, die Spracte und die Techniken stehen bereit fénguestericle
h Bg ichsb h "pk h 9 Die E ﬁl 9 fuhrbare, wohldokumentier¢ und wiedédrolbare Eigenschafts
onne Bereichsbeschrankung entstenen. Die Fenlergrenzen Erfahrungen.-- Diagramme und auch der Bericht entsteher

passen sich dabei an. wahrend der Messurig Echtzeit
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