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Vorbemerkung

In vielen Einsatzbereichen ist die Waage
oder der Wagewert nur Mittel zum Zweck.
Die eigentlich interessierende GroBe wird
erst aus dem Wagewert oder der Masse
ermittelt. Daher behandelt das Handbuch
.wagetechnische Applikationen” die
wichtigsten Anwendungen in einzelnen
Heften mit jeweils in sich geschlossenem
Themenkomplex. Zu jedem Thema gehort
die Erlduterung der allgemeinen und theo-
retischen Grundlagen der betreffenden
Anwendung - was nicht immer ohne physi-
kalische Gleichungen und mathematische
Formeln mdglich ist. Der vorliegende

Teil 3 behandelt das Thema ,Die

Waage als Priifmittel im QM-System".

Ein wichtiger Bestandteil aller QM-Systeme
ist der Bereich Priifmittel und deren
Uberwachung. Die Forderungen zum QM-
Element ,Prifmitteliberwachung” verlan-
gen, dass ,der Lieferant eines Produkts oder
einer Dienstleistung Verfahrensanweisun-
gen erstellt und aufrechterhalt, um die
durch ihn zur Darlegung der Konformitat
von Produkten mit der festgelegten
Qualitatsanforderung benutzten Priifmittel
zu liberwachen, zu kalibrieren und instand
zu halten". Als Prifmittelliberwachung
bezeichnet man einen geordneten Ablauf,
der sicherstellt, dass Priifmittel zum
richtigen Zeitpunkt Gberpriift und ge-
gebenenfalls geeignete MaBnahmen ergrif-
fen werden, damit sie den vorgegebenen
Anforderungen entsprechen.

Dieses Handbuch der Reihe wigetechnische
Applikationen stellt am Beispiel der Waage
dar, mit welchen Mitteln es mdglich ist,
angemessenes Vertrauen in die Priifmittel
zu schaffen, deren Tauglichkeit erst die
Voraussetzung fiir die Zuverldssigkeit von
Messwerten und Ergebnissen ist.

Marketing Mechatronik

Juni 2008



Inhaltsverzeichnis

(=2} oo ool oo

[ex RN opR e R opRNer Iop)

10
10
13
14
15
15

17

18

Motivation

Qualitditsmanagement-Systeme
im Uberblick

Universelle QM-Systeme

I1SO 9000:2000

DIN EN ISO/IEC 17025

Gesetzlich geregelte QS-Systeme
GLP (Good Laboratory Practice)
GMP (Good Manufacturing Practice)

Auswahl eines angemessenen
Priifmittels

Gerate Qualifizierung

Design Qualifizierung DQ
Installations Qualifizierung 1Q
Funktions Qualifizierung 0Q
Leistungs Qualifizierung PQ
Gerite Qualifizierung|Abschlussbericht
Priifverfahren

Bestimmung der Messunsicherheit
EinflussgroBen

EinflussgroBen

Bediener

Messort

Priifgegenstand
Riickfiihrbarkeit der Messung
Riickfiihrbarkeit der Messung
Kalibrierung und Justierung

Masse und Gewichte

Dokumentation

19
20
20
20

20

20
21

21

22
22
22
24

Dokumentation
InstandhaltungsmaBnahmen
Geratemodifikationen

Identifikation des verantwortlichen
Personenkreises

Einschrankung in der Verwendbarkeit
des Priifmittels

Festlegung der Bestatigungsintervalle
Forderung von Kunden, Normen oder
Gesetzen

Erfahrung mit dhnlichen Priifmitteln

Fehlerbetrachtung
Systematische Abweichungen
Zufallige Abweichungen
Ubergang von der Standard-
abweichung zur Messunsicherheit



Motivation

Inzwischen sind auf dem Gebiet der
analytischen Messtechnik extreme Auflo-
sungsbereiche erreicht. Das Beschreiten
dieser neuen Grenzbereiche hat aber auch
zu einer Diskussion tber die Fachkompe-
tenz einzelner Laboratorien gefiihrt.
Deshalb halten inzwischen die meisten
Laboratorien zur objektiven Darlegung
ihrer Leistungsfahigkeit Zertifikate,
Akkreditierungsurkunden und Bescheini-
gungen bereit, die demjenigen, der

auf die Leistung des Labors zurlickgreift,
die Sicherheit vermittelt, sich mit seiner
analytischen Fragestellung an einen
Experten gewandt zu haben.

Desweiteren konfrontiert die groBe
Datenflut in der Analytik den Labormitar-
beiter mit dem Problem, viele Messwerte
auf Plausibilitdt und Richtigkeit priifen und
validieren zu missen. Auch hier sind
wesentliche Voraussetzungen fiir richtige,
vergleichbare und justitiable Ergebnisse
MaBnahmen zur Qualititssicherung. Sie
sind die notwendige Voraussetzung fiir
langfristigen Erfolg.

Die sich auf die Priifmittelliiberwachung
beziehenden Vorschriften und Normen der
prominentesten QM-Systeme

- GLP (Good Laboratory Praxis);

- GMP (Good Manufacturing Praxis);
-1S0 9000:2000

- DIN EN ISO/IEC 17025

sind aufgrund der groBen Zahl der
abzudeckenden Gerdte und Verfahren
allgemein gehalten und damit inter-
pretationsbedirftig.

Eine weitgehende Konkretisierung der
Anforderungen an Priifmittel ist in der
ISO10012 vollzogen. Danach l3sst sich der
MaBnahmenkatalog im Rahmen des
Priifmitteleinsatzes in wenigen, allgemei-
nen Basisanforderungen zusammenfassen.

Ziel eines jeden Qualitdtsmanagement-
Systems ist es, das Produkt oder aber auch
die Dienstleitung mit einer entsprechenden
Qualitit zu versehen. Was aber ist Qualitit?
Der Begriff der Qualitit wird in der DIN EN
ISO 8402 wie folgt definiert:

«Die Gesamtheit von Merkmalen einer
Einheit beziiglich ihrer Eignung, fest-
gelegte und vorausgesetzte Erfordernisse
zu erfiillen”.

v v |

ISO 9000:2000 GLP/GMP DIN EN ISO/IEC17025

,QS-Element": Gerate; Prifmittel, ...

t t t | f

Toleranz- Mess- Riickfiihr- Bestatigungs- Dokumen-
anforderungen unsicherheit barkeit system tation
Mathematische Technische

Methoden Daten

Einflussfaktoren
Stérgrossen




Qualititsmanagement-Systeme im Uberblick

Die folgenden Erlauterungen der Qualitats-
management-Systeme versuchen die
wichtigsten Merkmale und Anwendungsbe-
reiche hervorzuheben. Eine Gemeinsamkeit
aller QM-Systeme findet man bei den
Anforderungen der Priifmittel wieder. Diese
gemeinsamen Anforderungen beschreiben
die Qualifizierung aller Priifmittel vor der
Erstinbetriebnahme und die regelmaBige
Priifung und Kalibrierung von Priifmitteln
im tiglichen Gebrauch.

Die Qualitaitsmanagement-Systeme werden
in verschiedene Kategorien unterteilt. Man
differenziert zwischen universellen- und
branchenspezifischen QM-Systemen.

Universelle QM-Systeme

1SO 9000:2000

Die ISO 9000 ff ist ein weit verbreiteter
internationaler Standard in der Produktion
und der Dienstleistungsbranche. Beziiglich
ihrer allgemeinen Giiltigkeit enthalt die
DIN 9000 ff keine laborspezifischen Inhalte,
ist aber ein geeigneter Ansatz zur
Qualitatssicherung in Laboratorien. Die
ISO 9000 ff ist eine freiwillige MaBnahme
flr alle Bereiche der Produktion und
Dienstleistung. Ein Qualitatsbeauftragter
iberwacht die integrierten QM- und QS-
Einheiten. Kontinuierlich werden interne
Audits durchgefiihrt und eine Rezertifizie-
rung findet alle drei Jahre statt.

Die besonderen Schwerpunkte dieses
QMSystems sind:

- interne und externe Schnittstellen;
- Kunden-Lieferanten Verhaltnis;

- KorrekturmaBnahmen.

DIN EN ISO/IEC 17025

Dieses QM-System ist eine europaweit
giiltige Anerkennung fiir Priiflaboratorien.
Ein entsprechend akkreditiertes Priiflabora-
torium erhalt den Status ,einer flir konkre-
te Aufgaben qualifizierten Institution”. Die
Akkreditierung erfolgt fir einen definierten
Geltungsbereich. Alle fiinf Jahre findet eine
Reakkreditierung statt. Ein typisches
Beispiel fiir eine Akkreditierung nach

EN ISO 17025 ff ist ein umweltanalytisches
Auftragslabor. Die besondere Schwer-
punkte dieses QM-Systems sind:

- Qualifikation des Personals;

- Qualifikation der eingesetzten Verfahren;

- Genauigkeit der Ergebnisse;

- Geratekontrolle;

- Kalibrierung und Validierung der
Methode.

Gesetzlich geregelte QS-Systeme

GLP (Good Laboratory Practice)

GLP ist ein weltweit angewendetes System.
GLP ist ein gesetzlich vorgeschriebenes
System fiir Daten zur Sicherstellung der
Unversehrtheit von Mensch und Umwelt
bei Produktzulassungen. Die Richtlinien der
GLP beziehen sich auf die Organisation und
das Personal. Alle vier Jahre findet eine
Uberpriifung nach den GLP-Richtlinien
statt. Ein typisches Beispiel fiir einen GLP
konformen Bereich ist ein toxikologisches
oder analytisches Labor in einem forschen-
den Chemieunternehmen oder in einem
Auftragslabor. Die besonderen Schwer-
punkte von GLP sind:

- Organisatorische Regelungen und
Formalismen;

- Dokumentation;

- Unabhéngigkeit der Qualitatssicherungs-
einheit;

GMP (Good Manufacturing Practice)
Dieses System ist flir die pharmazeutische
Industrie und die Herstellung von Medizin-
gerdten vorgeschrieben. Der Anwendungs-
bereich von GMP liegt in der Herstellung
und Analytik von Arzneimitteln. Die
besonderen Schwerpunkte von GMP sind:

- Definierte und validierte
Fertigungsprozesse;

- Freigaben jeder Produktcharge;

- Durchfiihrung von Eigeninspektionen.

Die wichtigsten notwendigen Vorausset-
zungen fir die Verwirklichung von GLP
und GMP sind:

- Organisationsstruktur der
Prifeinrichtung;

- Qualifikation des Personals;

- Qualitatssicherungsprogramm;

- Raumausstattung|Einrichtung;

- Gerite, Materialien;

- Priif- und Referenzsubstanzen;

- Standardarbeitsanweisungen (SOP);

- Priifpléane, Rohdaten und Priifberichte;

- Archivierung der Daten.

Wenn alle QM-Systeme untereinander
verglichen werden, stellt man eine Uber-
lappung vieler Bereiche fest. Aufgrund

der verschiedene Zielsetzungen der einzel-
nen QM-Systeme entstehen dann die
differenzierten Systemschwerpunkte.
Beispielsweise bei dem GLP-System handelt
es sich um ein Dokumentationssystem
welches zur Qualitatsverbesserung betragt.
Bei der Akkreditierung nach EN ISO

17025 ff hingegen ist der Dokumentations-
aufwand weitaus geringer. Hier liegt der
Schwerpunkt auf der Kompetenz des
Personals und der Qualitat der Ergebnisse.



Auswahl eines angemessenen Priifmittels

Geridte Qualifizierung

Der Einsatz von Priifmitteln in einem Quali-
tatsmanagementsystem erfordert die
detaillierte Beschreibung und Dokumenta-
tion der Mess- und Bestatigungsergebnisse.
Prozesse und Standardabldufe miissen
nachvollziehbar dokumentiert und archi-
viert werden. Die Durchfiihrung dieser
Bestimmungen, leiten sich aus vielen
filhrenden QMSystemen, wie z.B. GLP|GMP,
ISO 9000 ff, EN ISO 17025 ab.

Die Geréte Qualifizierung dient als doku-
mentierter Eignungsnachweis fiir den Ein-
satz eines Priifmittels, zur Sicherstellung
der erforderlichen Leistungsfahigkeit und
Genauigkeit.

Die Gerate Qualifizierung ist in 4 Punkte
unterteilt:

1. Design Qualifizierung DQ
(Design Qualification)

2. Installations Qualifizierung 1Q
(Installation Qualification)

3. Funktions Qualifizierung 0Q
(Operational Qualification)

4. Leistungs Qualifizierung PQ
(Performance Qualification)

Design Qualifizierung DQ

In der Design Qualifizierung legt der
Anwender die Anforderungen an das Priif-
mittel fest. Parameter wie z.B. Genauigkeit,
Messmethode, Anforderungen an den
Lieferanten in Bezug auf Designvalidierung
oder Serviceleistungen miissen vor An-
schaffung festgelegt und dokumentiert
werden. Es soll damit sichergestellt werden,
dass das Priifmittel, in diesem Fall die
Waage oder Wiageanlage, fiir die Anwen-
dung geeignet ist. Die mit dem Priifmittel
erhobenen Daten sind lediglich beobachte-
te Werte eines Qualitdtsmerkmals, zum
Beispiel in einem Labor erzeugte Wage-
werte. Diesem Wéagewert werden wéahrend
der Messung systematische und zuféllige
Einfliisse des Messprozesses und des Priif-
mittels selbst Giberlagert. Dieses ermittelte
Ergebnis ist mit einer Unsicherheit behaftet,
die man als Messunsicherheit bezeichnet
und prinzipiell bei jedem Messvorgang
angegeben werden muss. Welche Faktoren
dort eine Rollen spielen, wird im folgenden
erlautert.

Die Auswahl eines geeigneten Priifmittels
orientiert sich an der Frage, welche Mes-
sunsicherheit das Priifmittel aufweisen
darf, so dass eine sichere Einhaltung der
geforderten Toleranzen gewdhrleistet wer-
den kann. Ein Leitfaden fiir einen solchen
Ansatz ist die ,Goldene Regel der Mes-
stechnik", welche besagt, dass die Messun-
sicherheit eines Messmittels lediglich 1/10
der Toleranz der Messaufgabe betragen
soll. Beispielsweise ist eine Einwaage von
10 mg mit der Genauigkeit von 1% (0,1 mg)
durchzufiihren. In Anwendung der Golde-
nen Regel der Messtechnik darf die
Gesamtmessunsicherheit der Waage dann
den Wert von 0,01 mg nicht liberschreiten.

Insbesondere beim Einsatz eines kostenin-
tensiven Verfahrens ist in diesem Zu-
sammenhang der Hinweis wichtig, dass die
Einhaltung der genannten Bedingung in
einem wirtschaftlich sinnvollen Rahmen
erfolgen sollte. Unter bestimmten Voraus-
setzungen kann, abweichend von der Golde-
nen Regel der Messtechnik, auch ein Ver-
hiltnis von 1/3 akzeptiert werden, wenn
durch geeignete MaBnahmen, wie zum Bei-
spiel Haufigkeit der Uberpriifung, die Taug-
lichkeit des Priifmittels sichergestellt ist.

Grundlage fiir die Auswahl des Priifmittels
sind die technischen Spezifikationen des
Herstellers, wie z.B. Reproduzierbarkeit,
Linearitatsfehler oder Temperaturkoeffi-
zient. Neben diesen Gerateparametern
miissen weitere Faktoren berlicksichtigt
werden, die das Messergebnis beeinflussen
konnen. Hierzu zahlen: die Umgebungsbe-
dingungen am Messort, die Qualifikation
der Bediener, der Priifgegenstand sowie
das Priifverfahren.

Installations Qualifizierung 1Q

In der Installations Qualifizierung wird die
Inbetriebnahme und der detaillierte Ablauf
der Aufstellung beschrieben. Besonderes
Augenmerk muss auf die Vollstandigkeit
der gelieferten Gerdte und eine ordnungs-
gemiBe Aufstellung gelegt werden. Grund-
satzlich ist bei hochauflésenden Analysen-
und Mikrowaagen der Einsatz von

speziell entwickelten Wagetischen in
Betracht zu ziehen. Des Weiteren sollten
die klimatischen Bedingungen (insbesonde-
re die Temperatur) maglichst konstant
gehalten werden.

Funktions Qualifizierung 0Q

Die Funktions Qualifizierung beschreibt die
messtechnische Uberpriifung der Waage
am Aufstellort. Diese muss durch geschul-
tes Personal mit entsprechenden Hilfsmit-
teln|Gewichten einer angemessenen
Genauigkeit durchgefiihrt und in einem
Kalibrierzertifikat|Waagenpriifprotokoll
dokumentiert werden. Diese Priifung ist in
festgelegten Zeitintervallen (Bestitigungs-
intervalle) zu wiederholen.

Leistungs Qualifizierung PQ

Alle Herstellerangaben zu den Spezifikatio-
nen beziehen sich auf anndhernd ideale
Messbedingungen, wie sie in der Betriebs-
anleitung empfohlen werden. In der Praxis
wird hdufig unter hiervon abweichenden
Bedingungen gearbeitet. In der Leistungs
Qualifizierung wird deshalb gefordert, die
Eignung des Priifmittels unter realen
Bedingungen hinsichtlich des Umfeldes
und des Wigegutes zu bestitigen (z.B.
Durchfiihrung einer Wagung in einem
Laborabzug).

Gerite Qualifizierung|Abschlussbericht
Sind alle zuvor angeflihrten Qualifizie-
rungsschritte erfolgreich durchgefiihrt und
das Priifmittel in seiner Eignung bestatigt
worden, wird die Gerate Qualifizierung ggf.
mit einem Abschlussbericht abgeschlossen.

Priifverfahren

Alle Herstellerangaben zu den Spezifikatio-
nen einer Waage beziehen sich auf ideali-
sierte Messbedingungen, da auf anderem
Wege keine Vergleichbarkeit zwischen
verschiedenen Geraten erzielt werden kann.
In der Praxis wird jedoch haufig mit
abweichenden Methoden gearbeitet. Eine
solche Abweichung ist in der Standard-
arbeitsanweisung (SOP) entsprechend zu
dokumentieren. Die daraus entsprechend
ableitbaren Abweichungen miissen in der
Messgenauigkeit beriicksichtigt werden.
Wird zum Beispiel fiir eine magnetische
Probe von einer Unterflureinrichtung
Gebrauch gemacht, sind die unter

besten Bedingungen ermittelten wagetech-
nischen Daten nicht zu halten. In solch
einem Fall muss in Vorversuchen anhand
von Referenzproben die erreichbare
Genauigkeit verifiziert werden.



Bestimmung der Messunsicherheit

Grundlage fiir die Auswahl eines Priifmit-
tels (Waage) sind die technischen Herstel-
lerangaben. Diese technischen Angaben
werden nachfolgend interpretiert und
erlautert.

Die Bestimmungsgrenzen, d.h. der Mess-
bereich, in dem die definierte Messsicher-
heit eingehalten wird, bezeichnet man als
Wiagebereich.

Wenn die gleiche Last bei konstanten Priif-
bedingungen, auf gleiche Weise mehrfach
auf eine Waagschale aufgesetzt wird und
ibereinstimmende Ergebnisse angezeigt
werden, spricht man von Reproduzierbar-
keit! Die Reproduzierbarkeit ist anndhernd
unabhéngig von der Belastung der Waage
und kann als wichtigstes wéagetechnisches
Merkmal bezeichnet werden, da der Ein-
fluss auf die Messunsicherheit, insbesonde-
re bei niedrigen Einwaagen, zum wichtig-
sten Faktor wird.

Als quantitative Angabe dient entweder die
Standardabweichung oder die Differenz
zwischen dem groBtem und dem kleinsten
Ergebnis einer vorgegebenen Anzahl von
Messungen. Beispiel einer Messreihe:

Messwert Messreihe

1 9,997 g

10,002 g

9,998 g

10,002 g

10,001 g

10,002 g

10,001 g

O | N ||| | ]N

10,000 g

9,998 g

10 10,002 g

11 9,997 g

Der Mittelwert berechnet sich aus der Summe der Einzelwerte W1 bis Wn , dividiertdurch

die Anzahl n der Einzelwerte, also

% =% -21 X

Im Beispiel:

G- 9,997 + 10,002 + 9,998 + 10,002 + 10,001 + 10,002 + 10,001 + 10,000 + 9,998 + 10,002 + 9,997
11

X =10,000g

Die Differenz zwischen dem gréBten und kleinsten Ergebnis der Messreihe

errechnet zu:

10,002 g - 9,997 g = 0,005 g (5 mg)

Die Standardabweichung wird nach der Formel

X;= Einzelwert der Messreihe
n = Anzahl der Messungen

berechnet. Die Standardabweichung im Beispiel betrdgt:

5= \/ 1
1127 - [(9.997 -10,000) + (9,997 - 10,000)2] 0,0020976 g ~ 2 mg

Fiir die Bewertung der Geratequalitat,
unter Berlicksichtigung der technischen
Daten, sind beide Werte anndhernd
untereinander vergleichbar, wenn die
Min|Max-Angabe der dreifachen
Standardabweichung gegeniibergestellt
wird. Innerhalb der dreifachen Standard-
abweichung sind 99,7% aller Messwerte der
Messreihe enthalten. Es ist der Bereich, der
ebenfalls durch die Differenz des mini-
malen und maximalen Wertes gegeben ist.

Die Standardabweichung entspricht der
Breite der Glockenkurve in ihrem
Wendepunkt. Innerhalb dieses Bereiches
liegen 68,3% der Einzelwerte oder anders
ausgedriickt: die Einzelwerte liegen mit
einer statistischen Sicherheit von 68,3% im
Bereich von % +s. In der Praxis hat sich die
Verwendung der zweifachen Standardab-
weichung durchgesetzt. Dieses Intervall
weist eine Wahrscheinlichkeit von 95,5%
auf. Innerhalb des Bereiches der zwei-
fachen und dreifachen Standard-
abweichung um den Mittelwert liegen
95,5% bzw. 99,7% aller Werte der
Verteilung.



Die folgende Abbildung zeigt die Messreihe
als Verteilungskurve.

Haufig wird auch die relative Standard-
abweichung in Prozent angegeben.

[ 100%]
X .
Die relative Standardabweichung im Beispiel
betragt:
0,002 g

= -100 %= 0,02%
10,000 g

Anhand der Beispielsmessreihe haben sich
folgende Ergebnisse ergeben:

Messreihe
Anzahl der
Einzelmessungen ,n" 11
Summe der
Einzelmessungen 110,000 g
Mittelwert 10,000 g
Standardabweichung 0,002 g
Durchschnittliche (relative)
Standardabweichung 0,00167 g
Reproduzierbarkeit
entsprechend OIMLR76 0,005 g

Der Linearitatsfehler (auch Linearitit
genannt) gibt die GroBe der Abweichung
vom linearen Verlauf der Kennlinie einer
Waage an. Bei einer idealen Kennlinie
entspricht die auf der Waagschale
befindliche Masse immer der Waage-
nanzeige. Bei korrektem Nullpunkt und
korrekter Justierung bei maximaler Last
kann der Linearitatsfehler durch die posi-
tive oder negative Abweichung des
angezeigten Wertes von der tatsdchlichen
Belastung ermittelt werden. Der Linear-
itatsfehler entsteht durch geratespezifische
Eigenschaften und ist daher nicht zu
vermeiden. Zwei der hdufigsten Kurven-
verldufe sind Kurven der 2. Ordnung
(konvexer oder konkaver Verlauf) und

der 3. Ordnung (S-férmiger Verlauf).

Die maximale Abweichung zwischen der
realen Kennlinie und der Verbindungs-
geraden zwischen Nullpunkt und
Maximallast nennt man Linearitdtsfehler.
In den Datenblatter von Waagen wird

die maximale Linearitdtsabweichung
angegeben. In einigen Fallen (Bsp.
Analysenwaage) wird ein eingeschrénkter
Bereich spezifiziert, Beispielsweise

200 g = + 50 pg innerhalb 2 g =+ 10 pg.

»
>

I
Standardabweichung
s =0,0020976 g

Anzahl der Einzelwerte ,n"

0

9,990 g 9,995

GauB'sche Verteilungskurve

Anzeige

10,000 g 10,005 g 10,010 g

A
100 g

Kennlinie
2. Ordnung ——

Linearitats- z

fehler 7

7

Kennlinie 3. Ordnung

ideale Kennlinie

» Masse auf der

Linearitatsgerade

100 g Waagschale



EinflussgroBBen

Das Messergebnis kann durch die Einfluss-
groBen Lufttemperatur, Luftdruck und

Luftfeuchte beeinflusst werden. Grundsitz-

lich wird zwischen dem Temperaturkoeffi-
zienten des Nullpunkts und der Empfind-
lichkeit unterschieden. Jeder dieser
Parameter zeigt eine mehr oder minder
groBe Auswirkung auf das Messergebnis,
wobei Elektronik und Wégesystem gleich-
ermafBen betroffen sind.

Die Empfindlichkeit ist die Anderung des
angezeigten Wertes dividiert durch die
verursachende Belastungsidnderung der
Waage. Bei einer korrekt justierten Waage
mit Digitalanzeige muss die Empfindlich-
keit immer exakt 1 betragen.

Die Formel der Empfindlichkeit lautet:

_AZ

S=——
Am

wobei AZ die Anzahl der Ziffernschritte ist,
die der Belastungsanderung Am entspricht.

Durch zum Beispiel nicht geeignete
Justiergewichte entsteht der Empfindlich-
keitsfehler AE. Die Angabe des
Empfindlichkeitsfehlers erfolgt immer

als Relativzahl, z.B. 2mg|100g oder bei
Temperaturdnderungen z.B. 20 ppm pro

K (1Tppm = one part per million = 10).

Gewichtsanzeige

/I ~ AE

A
100 g

Kennlinie
2. Ordnung

ideale Kennlinie

» Masse auf der

Abweichung der Empfindlichkeit

Der Temperaturkoeffizient charakterisiert
die Anderung des Nullpunkts und der
Empfindlichkeit aufgrund einer Tempera-
turdnderung. Dividiert man den Wagewert
bei Temperaturdnderung durch die Tempe-
raturdnderung so erhdlt man den Wert des
Temperaturkoeffizienten.

Beispiel:

Temperaturkoeffizient: 2 - 1076 K
Einwaage :10g
Temperaturanderung :5K

Systematischer Fehler aufgrund des
Temperaturkoeffizienten:

2-10%K'-10g-5K=0,1mg

Dieser Wert des Temperaturkoeffizienten
ist maBgeblich fiir die Stabilitdtsbeurteilung
einer Waage bei Anderung der Umgebung-
stemperatur.

Wird eine Waage mit einer geringen Masse
belastet und in diesem Zustand belassen,
erkennt man in der zeitlichen Entwicklung
des Anzeigewertes die Nullpunktdrift ¢NP.
Die Nullpunktsdrift ist nur bei Messungen
iber einen langeren Zeitraum bei konstan-
ter Last relevant, z.B. bei Thermogravime-
trie und Sorptionsmessungen.

Unter Ecklast versteht man die Anzeigedn-
derung beim Aufsetzen derselben Last auf
unterschiedlichen Stellen der Waagschale.
Die offizielle Bezeichnung der Ecklast

100 g Waagschale

lautet ,Abweichung bei auBermittiger
Belastung". Zur Verifizierung der Ecklast
wird ein Gewichtsstilick exakt mittig auf die
Waage gesetzt und tariert. AnschlieBend
wird das Gewicht an drei bis vier Stellen der
Waagschalenberandung platziert. Dadurch
wird der Ecklastfehler direkt an der Waage
ablesbar. Er kann sowohl negative als auch
positive Werte annehmen, in der Praxis
liegt der Ecklastfehler erfahrungsgemaiss
zwischen ein und zehn Ziffernschritten. Es
sollte daher gerade bei hochauflésenden
Waagen auf eine genau mittige Platzierung
des Wigegutes geachtet werden.

Die Faktoren Bediener, Messort, Priifgegen-
stand (Probe) und Priifverfahren nehmen
ebenfalls Einfluss auf das Messergebnis und
sollten daher weitestgehend minimiert
werden. Nachfolgend werden die genann-
ten Faktoren ndher betrachtet.

Ecklastpriifpunkte bei runder Waagschale



Bediener

Fiihrende Hersteller bieten heute Waagen
mit einer Ablesbarkeit von 0,1 pg und
einem Auflésungsvermdgen von bis zu

40 Millionen Wégeschritten an. Es versteht
sich fast von selbst, dass eine Ausnutzung
der hier gebotenen Richtigkeit und
Prazision an die Ausbildung des Benutzers
Anforderungen stellt.

Grundregeln wie

- die mittige Platzierung des Wigeguts
auf der Waagschale (Vermeidung von
Ecklastfehlern);

- ein maglichst gleichférmiges Arbeiten
mit der Waage (Einhaltung der spezifi-
zierten Reproduzierbarkeit);

-sowie die Nivellierung der Waage am
Aufstellort (Vermeidung eines systema-
tischen Empfindlichkeitsfehlers) sind
zwingend einzuhalten.

Messort

Eine Waage wird im Fertigungsprozess so
eingestellt, dass die Krafteinwirkung bei
Belastung parallel zur Richtung der Erd-
beschleunigung und senkrecht zum Wage-
system erfolgt. Durch Anbringen einer
Libelle (kleine Wasserwaage) wird diese
Einstellung fixiert, so dass sie vom Benutzer
jederzeit reproduziert werden kann. Dieser
Arbeitsschritt wird als Nivellierung
bezeichnet.

Die Wichtigkeit der Nivellierung soll an
dem folgenden Beispiel erlautert werden.
Ein Labortisch mit einer Kantenldnge von
1000 mm, wird an einer Seite um 5 mm
erhoht, dann gilt fiir den Neigungswinkel
o = arctan 5/1000 = 0,2865°

und fiir die Komponente der Gewichtskraft
in Richtung der Wégeachse
A=G-cosa=G"09999875,

d.h., eine Probe mit einer Masse von 200 g
wird um 2,5 mg zu niedrig bestimmt.

v

g = Fallbeschleunigung
Rg = Erdradius
h = Hbéhenunterschied

R +h) (LE )5 2(“)
g E ¢ RE+h 1% Re

Aufgrund des Einflusses der Zentrifugal-
beschleunigung (Erdrotation) und der
eventuell vorhandenen geographischen
Besonderheiten der Umgebung schwankt
die Fallbeschleunigung in Abhéngigkeit
vom Ort. Aufgrund der Fallbeschleunigung
muss eine Waage bei Neuaufstellung oder
erstmaliger Inbetriebnahme justiert wer-
den. Bei diesem Vorgang wird die Waage
mit einer bekannten Masse belastet und
aus dem entsprechenden Wagewert der
Justierfaktor ermittelt. Ein Effekt der
haufig unberlicksichtigt bleibt, ist das
Uberwinden eines Hohenunterschieds.
Zum Beispiel bei Aufstellung der Waage
in einem hoher gelegenen Stockwerk.

Ein solcher Transport beeinflusst den
Wagewert!

A=G-cosa

Libelle

StellfuB

Mit der Beziehung aus der nebenstehenden
Abbildung erhalt man beispielsweise flir
einen Hohenunterschied von nur 4 m:

4m

g-(Rg+4m)=g-(1-2- ———
6370000 m

=0-0.9999987



Das bedeutet, eine Masse, die mit einer
Semimikrowaage zu exakt 200,00000 g
bestimmt wird, ,bringt es" im dariiber
liegenden Stockwerk nur noch auf
199,99974 g. Dies unterstreicht nachdriick-
lich die Notwendigkeit einer Justierung
nach jedem Wechsel des Aufstellorts.

Infolge der Massetragheit werden
mechanische Stérungen je nach ihrer
Beschaffenheit als regelmaBige oder
zufillige Gewichtsdnderung von der Waage
registriert. Durch digitale Filterung der
Waage und einer geeigneten Integrations-
zeit (unterschiedliche Anzeigefrequenz)
lasst sich dieser Effekt reduzieren.

Bei niederfrequenten Stoérungen stoBt diese
Methode jedoch an ihre Grenzen, da die
Waage nicht mehr zwischen einem sich
langsam veridndernden Wagewert (z.B. dem
Dosieren) oder einer mechanischen Stérung
differenzieren kann. Bei hochauflésenden
Waagen ist der Einsatz von Wégetischen in
Betracht zu ziehen. Lésst sich die Ursache
der Stérung auf Gebdudeschwingungen
zurlickfiihren, sollte die Waage in einem
tiefer liegenden Stockwert platziert wer-
den. Sollte dieses nicht mdglich sein, ist
eine spezielle Wandkonsole mit ,Wage-
stein" erforderlich.

Mechanische StérgréBen kdnnen beispiels-
weise durch Pumpen, Laborriittler oder
aber auch Turbolenzen in Laborabziigen
entstehen.

Die Luftfeuchte kann im Normalfall als
umweltbedingte EinflussgroBe auf die
Wagung unberiicksichtigt bleiben. Jedoch
bei Waagen alterer Bauart und Waagen mit
DMSSystem ist unbedingt darauf zu
achten, dass die Luftfeuchtednderung
moglichst gering gehalten wird, da bei
hoher Luftfeuchtigkeit Korrosionsschiden
insbesondere an Verbindungsstellen ent-
stehen kdnnen. Die Luftfeuchtigkeit kann
ebenfalls Einfluss auf die Langzeitstabilitat
derartiger Wagezellen nehmen.

Der Luftdruck ist fiir den normalen
Wigebetrieb nicht von Bedeutung.

Bei Prazisionsmassebestimmungen
(U =< 5-107*) muss der Luftauftrieb
beriicksichtigt werden.

Fiir die Beurteilung des durch die Waage
ermittelten Werts ist der Luftauftrieb
von erheblicher Bedeutung. Befindet sich
ein Korper in einem Medium, so wirkt
entgegengerichtet der Gewichtskraft,

die Auftriebskraft. Sie reduziert das
Gewicht der zu bestimmenden Masse

um den Betrag, der dem Gewicht des ver-
drangten Mediums entspricht.

Betrachtet man zwei gleichgewichtige
Materialien mit unterschiedlichen
Volumen, beispielsweise einen Aluminium-
zylinder mit einer Dichte von 2,7 gfcm?®
und ein Gewichtsnormal mit einer Dichte
von 8,000 g/cm?, so befinden sich diese
bei einer Wagung in Vakuum im Gleich-
gewicht.

Wégung unter Vakuum:

El:l Normal ‘ Probe |
my-g

mMp-g

m,, = Masse des Gewichtsnormal
m, = Masse der Probe
g = Fallbeschleunigung

Betrachtet man die selbe Anordnung in
Luft, so befinden sich die beiden Proben

nicht mehr im Gleichgewicht.

Wégung in Luft:

pL- Vp

pL- N l

mN‘g mp’g

pL = Dichte der Luft
V, = Volumen des Gewichtsnormal
V, = Volumen der Probe

Ursache hierfiir sind die aufgrund der
unterschiedlichen Materialdichten und
unterschiedlichen Volumen resultierenden
Auftriebskrifte.
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Da auch Luft massebehaftet ist (Dichte
unter Normalbedingung: pL = 1,2 mg/cm3),
ist der Wagewert W einer Probe von ihrer
Materialdichte und damit von dem bean-
spruchten Volumen abhéngig.

Am sei die gemessene Abweichung zweier
Massen my und mp. Man erhélt die
wirkliche Abweichung A’'m nach der
allgemeinen Formel

A'm=mp—my=Am + p, - (Vp—Vy)
oder

my—py Vv=mp=p, - Vp

worin Vy und V, die Volumina der Kérper
der Massen my und m; und p, die Dichte
der Luft unter Bedingung der Wagung
darstellt.

Die Masse der Probe wird anhand der
vorhandenen Dichten ermittelt,

Pp
1_ PR
P
M=
PL
1_ -
Pp

worin py die Dichte des Normales und p,
die Dichte der Probe darstellt.

Die folgende Abbildung verdeutlicht die
Massekorrektur aufgrund des Luftauftriebs
in Abhangigkeit von der Materialdichte fir
einige ausgewihlte Dichtewerte in g/fcm3,

Am [mg] / 0.8
6 //
§ 4 7 / 1.4
E // _—
E 2 // 20
%///
0 — 8.0

0 1

N
w

Waagenanzeige [mg]

Als nichtleitungsgefiihrte StorgroBen
kommen hauptséchlich elektromagnetische
Strahlungen infrage, sie bewegen sich im
Bereich von wenigen kHz bis GHz. Dieser
Bereich wird intensiv zur drahtlosen
Informationsiibermittlung genutzt, wie
zum Beispiel:

- Rundfunk

- Betriebsfunk

- Messwertiibertragung

- Fernsteuerung oder auch

- Radarmessung

Jedes Messgerat, also auch eine Waage,
muss unter dem Einfluss dieser StorgroBen
arbeiten. Jede Waage die mit der Konfor-
mitatserkldrung (CE-Kennzeichnung)
versehen ist, beinhaltet die Priifung der
Richtlinie 89/336/EWG »Elektromagneti-
sche Vertréglichkeit (EMV)«. Diese besagt,
dass eine Waage gegen Stdraussendungen
in Wohnbereichen, Geschafts- und Gewer-
bebereichen, Klein- und Industriebereichen
eine entsprechende Storfestigkeit aufweist.
Durch die EMVPriifung haben nichtlei-
tungsgefiihrte StorgroBen keinen Einfluss

Dichte



Priifgegenstand

In vielen Fallen ist die Beschaffenheit des
Wigeguts die eigentliche Ursache fiir
unzuldssige Resultate. Die wichtigsten
Einfliisse des Wéageguts, sind:

- elektrostatische Aufladung,

- magnetisierte und magnetisierbare Pro-
ben,

- hygroskopische Stoffe,

- nicht angepasste Temperatur des
Wigeguts,

Besonders aufféllig bei geringer Luftfeuch-
tigkeit ist die elektrostatische Aufladung.
Diese macht sich durch eine besonders
starke Drift und schlechte Reproduzier-
barkeit bemerkbar. Von diesem Effekt sind
iber-wiegend Substanzen, wie z.B. Kunst-
stoffe, Filtermaterialien, Glaser, Pulver,
Flissigkeiten, betroffen die aufgrund ihrer
schlechten Leit-fahigkeit nur langsam
elektrische Ladung an die Umgebung
abgeben kdnnen. Je nach Polarisierung
der Ladungstrager des Wage-gutes wirkt
die Kraft anziehend oder abstoBend.

Sie beruht auf der Wechselwirkung elektri-
scher Ladungen, die sich auf dem Wagegqut
und auf den festen, nicht mit der Waag-
schale verbundenen Teilen der Waage
gesammelt haben.

Beispiel fiir den Feldverlauf von
magnetischen oder magnetisierbaren Probe

Zur Beseitigung des Problems bieten sich
folgende MaBnahmen an:

- Abschirmung des Wigeguts (metallische
Behilter),

- Erhohung der Oberflachenleitfahigkeit
durch Erhdhung der Luftfeuchtigkeit im
Windschutz

- direkte Neutralisierung der
Oberflachenladung mithilfe eines
Statikeliminators

Ebenfalls von bedeutendem Einfluss auf
das Wageergebnis sind magnetische Kraifte.
Diese Krafte entstehen durch mag-
netisiertes oder magnetisierbares
Wigegut, d.h., das Anteile von Eisen,
Kobalt oder Nickel im Wéagegut enthalten
sind. Ist das Wagegut magnetisiert,

wie beispielsweise der Riihrkern eines
Magnetriihrers, so lberlagern sich der
Gewichtskraft die Anziehungskrafte, die
dieser Magnet auf die magnetisierbaren
Teile der Waage ausiibt. Umgekehrt kann
ein Einfluss des Restfeldes des Magneten im
elektromagnetischen Kompensationssystem
auf das Wagegut nicht ausgeschlossen
werden. Magnetische Krafte duBern sich
durch einen Verlust in der Reproduzier-
barkeit, da sie von der Orientierung der
Probe im Stérfeld abhangig sind. Im
Gegensatz zu elektrostatischen Stérungen
sind sie jedoch zeitlich stabil.

Statikeliminator mit integrierter
Hochspannungsquelle

Mikrowaage zur Wagung von
Filtern mit metallischem Aufsatz

Semimikrowaage mit serienmaBig
integriertem Statikeliminator

AbstoBende Wechselwirkung,
das Wégegut erscheint schwerer

Anziehende Wechselwirkung,
das Wégegut scheint leichter
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Zur Beseitigung des Problems der
magnetischen Krifte bieten sich folgende
Maoglichkeiten an:

- AbstandsvergroBerung zwischen
Waégegut und Wagesystem,

- Nutzung der Unterflurwégeeinrichtung,

- Abschirmungen aus weichmagnetischen-
Materialien,

- Spezielle Waagschalen

Hygroskopische Proben unterliegen einem
kontinuierlichen Massezuwachs, da sie
Feuchtigkeit aufnehmen. Aus diesem Grund
sind sie nicht definiert bestimmbar. Sollte
sich die Luftfeuchtigkeit am Messort nicht
minimieren lassen, ist die Wagung der
Probe in einem geschlossenen, der
ProbengrdBe entsprechenden Gefal
durchzufiihren.

Haufig wird die Temperatur des Wageguts
als EinflussgréBe vernachlissigt. Bei genau-
en Gewichtsbestimmungen ist die Akklima-
tisierung des Wageguts auf die Temperatur
des Wageorts unerlasslich, da andernfalls
Konvektionsstrome auf der Probenober-
flache zu Wagewertanderungen flihren
kdnnen. Es ist nachgewiesen, das bei der
Verwendung von groBfldchigen Labor-
glasern Temperaturunterschiede von
wenigen Grad [°C] zu einer Abweichung

im Grammbereich [g] fiihren kénnen.

Spezialwaagschale

Unterflurwageeinrichtung



Riickfiihrbarkeit der Messung

Kalibrierung und Justierung

In der bisherigen Darstellung wurden eine
Reihe von EinflussgréBen beschrieben, die
in vielfaltiger Form die Genauigkeit des
Prifmittels beeinflussen. Es ist daher ver-
standlich, dass nahezu in allen QM-Syste-
men die Quantifizierung dieser Abweichun-
gen sowie MaBnahmen zur ihrer
Beseitigung zwingend vorgeschrieben sind.
In diesem Zusammenhang sind u.a. die
wichtigsten Tatigkeiten das Kalibrieren und
Justieren.

Beim Kalibrieren wird die Abweichung
zwischen dem angezeigten Wagewert und
dem Wert einer Referenz (zertifiziertes
Gewichtstiick) gepriift. Vereinfacht ausge-
driickt ist die Kalibrierung die Feststellung
einer Abweichung zwischen dem angezeig-
ten und dem nominalen Gewichtswert.

Die Kalibrierung ist die wichtigste Informa-
tionsquelle fiir die Kontrolle der Genauig-
keit der Waage unter den gewdhlten
Aufstell- und Betriebsbedingungen. Im
Rahmen der Priifmitteliiberwachung
kommt der Kalibrierung deshalb eine
zentrale Rolle zu.

Im Gegensatz zum Kalibrieren ist das
Justieren immer mit einem korrigierenden
Eingriff in die Waage verbunden, wobei die
ermittelte Abweichung mdglichst beseitigt
wird. Bei diesem Vorgang wird der ange-
zeigte Wert mit dem ,richtigen” Wert des
Justiergewichts verrechnet und als Korrek-
turfaktor im Prozessor der Waage gespei-
chert. Die nachfolgenden Wagungen wer-
den entsprechend korrigiert.

Wie hiufig eine Waage justiert werden
muss, hdngt ganz entscheidend von den
folgenden Parametern ab:

- Haufigkeit der Wagung
- Aufstellbedingungen

- Folgen eines falschen Resultats

Bei der Durchfiihrung beider MaBnahmen
werden generell interne - und externe
Kalibrierung|Justierung unterschieden.
Bei Waagen alteren Baujahres oder auch
hochlastigen Modellen wird die externe
Kalibrierung|Justierung angewandt.
Vergleich und Korrektur werden mit einem
oder mehreren Gewichten durchgefiihrt,
deren Wert und Unsicherheit muss bekannt
und dokumentiert werden.

Geeignete Zertifikate werden von nationa-
len Messdiensten, Kalibrierlaboratorien oder
auch qualifizierten Herstellern geliefert.

Bei der internen Kalibrierung|Justierung
wird von Referenzgewichten Gebrauch
gemacht, die in der Waage integriert sind.
Dessen genauer Wert wurde vom Hersteller
bestimmt und als fester Wert im EEPROM
des Waagenprozessors gespeichert. In
einfachsten Ausflihrungsformen wird das
interne Justiergewicht durch den Bediener
mit Hilfe einer mechanischen Vorrichtung
auf das Wigesystem gelegt. Standard ist
jedoch eine motorisierte Vorrichtung die
durch Knopfdruck aktiviert wird. Modernste
Waagen sind mit einer vollautomatischen
Kalibrier-|Justierfunktion ausgestattet.

Externe Kalibrierung und Justierung einer
Préazisionswaage

Anzeige

A
10,000 g
Sollwert

/’ ——0,991g
9,009 g | ) Abweichung
Istwert 7’
7 s
7 v
/7 vz
7 7/
/7 7
7 7
7 Ve
/ /
Ve
‘%,
/2
%
¥ 4
2 » Masse auf der

Abweichung vom Sollwert

>

10,000 g Waagschale
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Die Aktivierung wird nach Ablauf fest vor-
gegebener oder frei wahlbarer Zeitspannen
ausgelost. Zusatzlich wird die Umgebung-
stemperatur mittels interner Sensoren
kontinuierlich ermittelt. Bei Uberschreitung
einer entsprechenden Temperaturdifferenz
wird der Kalibrier-|Justiervorgang stets
automatisch ausgelost. Auf diese Weise ist
die Genauigkeit der Waage ohne Eingriff
des Anwenders dauerhaft sichergestellt.
Die folgende Abbildung zeigt den Funk-
tionsablauf einer vollautomatischen
Justierung.

Neben den Vorziigen hinsichtlich des
gebotenen Komforts, ist der internen Kali-
brierung|Justierung auch aus prinzipiellen
Erwdgungen heraus gegeniiber dem
externen Verfahren der Vorzug zu geben.

Die internen Gewichtsstiicke sind gegen
Verschmutzung und Beschddigung
geschiitzt und kontinuierlich an die Tempe-
ratur der Waage akklimatisiert. Dariiber
hinaus ist durch die motorisierte Schaltung
eine reproduzierbare Auflage des Justierge-
wichtes sichergestellt. Und schlieBlich ist
bei vollautomatischer Kalibrier-|Justier-
funktion ausgeschlossen, dass eine der
wichtigsten Priifmittelanforderungen
versaumt wird.

99,991 g

't_erne Justiergewichte

|

Motorbetriebene Justiergewichte einer Mikrowaage,
zur Verbesserung des Oberflachen-Volumen-
Verhaltnisses in Kugelform

isoCAL

Es wird haufig die Frage gestellt, wie die
Riickfiihrbarkeit des internen Gewichts
einer Waage gewahrleistet werden kann.
Dieses wird durch Anschluss des internen
Gewichts an ein hochgenaues Referenz-
gewicht des Herstellers sichergestellt. Das
interne Gewicht muss hinsichtlich Material
und Oberflichenbeschaffenheit alle Merk-
male eines klassifizierten Gewichts erfiillen.
Wie bei allen externen Gewichten auch,
missen interne Gewichte in bestimmten
zeitlichen Abstéanden auf die Einhaltung
ihrer Toleranzen hin tberpriift werden,
was in der Regel im Rahmen einer Wartung
durch einen autorisierten Techniker
geschieht.

100,000 g



Masse und Gewichte

Um Messergebnisse vergleichen zu kdnnen,
miissen diese auf ein definiertes Normal
riickfihrbar sein. Die Riickflihrung und
Uberwachung der Waage erfolgt durch
Vergleiche mit einem Normal, das den als
richtig vorausgesetzten Wert der Mess-
groBe reprasentiert und durch eine
ununterbrochene Kette derartiger Ver-
gleichsnormale an das internationale
Normal angeschlossen ist.

Gebréuchliche Teile und das Vielfache
der Einheit Kilogramm [kg] sind in der
folgenden Tabelle zusammengefasst:

Einheiten Einheiten- Beziehung zur
zeichen Basiseinheit

Nano- ng 1ng =
gramm 0,000.000.000.001 kg
Mikro-  ug Tug =
gramm 0,000.000.001 kg
Milli- mg Tmg =
gramm 0,000.001 kg
Gramm ¢ 1g =

0,001 kg
Kilo- kg 1 kg
gramm (Basiseinheit)
Tonne t 1t=1000 kg

Aus der Notwendigkeit der Weitergabe
durch Vergleiche erwéchst die hierarchi-
sche Struktur der Massenormale, auf der
die Unsicherheit auf einer bestimmten
Ebene von der Anzahl der vorangegange-
nen Anschlusswagungen abhéngig ist.

Massenormale

Internationaler Kilogrammprototyp
Werkstoff: Pt-Ir Dichte: 21,5 g/cm3

Hauptnormale des BIPM
Werkstoff: Pt-Ir

Nationaler Kilogrammprototyp
hier Nr. 52 der Bundesrepublik Deutschland
Werkstoff: Pt-Ir

Hauptnormal der PTB
Werkstoff: Stahl oder Messing
Dichte: 8,Og/cm3 8.4g/cm3

Bezugsnormale Bezugsnormale
der Eichdirektion von Firmen
Werkstoff: Stahl Werkstoff: Stahl
(Messing) (Messing)

Kontrollnormale

Gebrauchsnormale

Deutschlands nationaler Kilogrammprototyp (PTB)

Bezugsnormale
der PTB
Werkstoff: Stahl
(Messing)

Riickfiihrung fiir die
Massenormale

nach Bedarf
im BIPM

nach Bedarf
2.B. 12 Jahre
im BIPM

nach Bedarf
z.B. 5 Jahre
im BIPM

<10 Jahre
am Einsatzort

< 5 Jahre

am Einsatzort

<1 Jahr
am Einsatzort
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Fir den Anwender sind Gewichte unter- +/-inmg

schiedlicher Genauigkeitsklassen zuging- ~ Nominal value E1 E2 F1 F2 M1 M2 M3
lich. In der Richtlinie R111 der OIML 1 mg 0,003 0,006 0,020 0,06 0,20
(Organisation Internationale de Métrologie 2 mg 0,003 0,006 0020 0,06 0,20

Légale) sind deren Nominalwert mit den

. . . 5m 0,003 0,006 0020 0,06 0,20
dazugehorenden Unsicherheiten ndher g
beschrieben. 10 mg 0003 0008 0025 008 025
20 mg 0,003 0,010 0,03 0,10 0,3
Die maximal zuléssigen Fehlergrenzen 50 mg 0,004 0012 004 0,12 04
gemass der OIML-Empfehlung R111 100 mg 0005 0016 005 016 05 16
finden Sie in der nebenstehenden Tabelle: i ' ' ' ' '
200 mg 0,006 0,020 0,06 0,20 0,6 2,0
500 mg 0,008 0,025 0,08 0,25 0.8 2,5
19 0,010 0,030 0,10 0,3 1,0 3 10
2 g 0012 0,040 0,12 0.4 1.2 4 12
g 0,016 0,050 0,16 0,5 1,6 5 16
10 ¢ 0,020 0,060 0,20 0,6 2 6 20
20 g 0,025 0,080 025 0.8 2,5 8 25
50 ¢ 0,030 0,10 0,30 1,0 3,0 10 30
100 ¢ 0,05 0,16 0,5 1,6 5 16 50
200 g 0,10 0,30 1,0 3,0 10 30 100
500 ¢ 0,25 0,80 2,5 8,0 25 80 250
1 kg 0.5 1.6 5 16 50 160 500
2 kg 1,0 3,0 10 30 100 300 1000
kg 2,5 8,0 25 80 250 800 2500
10 kg 5 16 50 160 500 1600 5000
20 kg 10 30 100 300 1000 3000 10000
50 kg 25 80 250 800 2500 8000 25000
Zwischenzeitlich gibt es auch liickenlose
Darstellungen bestimmter Hersteller, die Schritte n=max:d n = Auflésung der Waage (Schritte)
Auskunft darliber geben, welche Genauig- A max = Wigebereich der Waage
keitsklasse dem aktuellen Anwendungsfall 1.000.000 d = Ablesbarkeit der Waage
und der Auflosung der verwendeten Waage
angemessen ist.
500.000
Der Gewichtswert des Priifgewichts sollte
groBer 80% des maximalen Wégebereiches
sein. In der nachfolgenden Tabelle sind 100.000
einzelne Gewichtsstiicke oder auch
Gewichtskombinationen wiahlbar.
50.000
Beispiel:
Eine Waage hat einen Wiagebereich von
2200 g und eine Ablesbarkeit von 0,01 g. 10.000
Hieraus ergeben sich 220000 Schritte, das
entspricht einem Priifgewicht der Klasse 5,000 R
E2. Fiir den Gewichtswert wird 2000 g ’ v
M1 F2 F1 E2 E1* Klasse

ausgewahlt.
Kalibrier-|Justiergewichte miissen unver- oder E2, DKD kalibriert
wechselbar als solche gekennzeichnet
werden, ihre Handhabung (Beschaffung,
Lagerung, Uberpriifung, Transport) ist zu
regeln und dokumentieren.
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Dokumentation

In jedem QM-System ist die Dokumenta-
tion eine Verpflichtung. Die Anforderungen
des Dokumentationsumfangs der jeweiligen
QMSysteme kann jedoch unterschiedlich
sein. Bei der Erstellung der Dokumentation
ist es hilfreich, sich anhand der 5W-Regel
leiten zu lassen. Diese Regel besagt, dass
die Dokumentation eine Antwort auf die
folgenden Fragen zul&sst:

+«Wer hat Was, Wann, Womit und
Warum gemacht?”

Diese Forderung kann im Priifmittelbereich
am besten durch Einflihrung und Pflege
einer Standardarbeitsanweisung (SOP) und
eines Waagen-Logbuchs abgedeckt werden.
In der SOP werden alle betrieblichen
Aspekte behandelt und im Waagen-
Logbuch werden Wartung, Service und
ReparaturmaBnahmen hinterlegt.

Ein praktisches Beispiel fiir eine SOP und
ein Waagen-Logbuch befindet sich im
Anhang dieses Handbuchs.

Im einzelnen besteht Aufzeichnungspflicht
uber:

- Beschreibung und Identifikation des
Priifmittels

- Kalibrier-|Justiermittel und Kalibrier-
ergebnisse

- festgelegte Fehlergrenze

- Umgebungsbedingungen und
entsprechende Korrekturen

- InstandhaltungsmaBnahmen
- Geratemodifikationen

- Identifikation des verantwortlichen
Personenkreises

- Einschrdnkungen der Verwendbarkeit
des Prifmittels,

die im folgenden ndher erldutert werden.

Zur Beschreibung und Identifikation des
Priifmittels gehdren allgemeine Angaben
zur Bauart (z.B. Analysenwaage mit
motorischem Windschutz), die wichtigsten
technischen Daten laut Herstellerangabe,
Typenschildbezeichnung und Seriennum-
mer bzw. Inventarisierungsnummer am
Verwendungsort.

Kalibrier-|Justiermittel und Kalibrierer-
gebnisse sind maBgebliche Faktoren zur
Aufrechterhaltung der angestrebten Mess-
genauigkeit. Entsprechend dem Auflo-
sungsvermogen der Waage und den kon-
struktiv vorhandenen Gerateausstattungen
sind Festlegungen tiber den Nennwert, die
Fehlergrenzen und den praktischen
Gebrauch der Gewichte bzw. Gewichtssatze
zu treffen. Die verwendeten Gewichte bzw.
Gewichtssatze sind ebenfalls Priifmittel
und entsprechend zu kennzeichnen und zu
identifizieren. Ebenfalls ist festzulegen, in
welchen zeitlichen Abstdnden eine Nach-
kalibrierung der Gewichte zu erfolgen hat.
Es sind auBerdem Eingreifgrenzen bei
hohen Abweichungen der Kalibrier-
ergebnisse zu definieren und eine
entsprechende Meldepflicht einzufiihren.

Bei festgelegten Fehlergrenzen miissen
Angaben zur Gesamtmessunsicherheit,

die im Rahmen der oben beschriebenen
Prifmittelauswahl bestimmt wurde,
auffindbar sein. Anhand dieser Angabe ist
es dem Verwender mdglich, die Eignung
der Waage fiir die in der Verfahrens-
beschreibung (z.B. der Analyse) angegebe-
nen Toleranz zu priifen.

Umgebungsbedingungen und
entsprechende Korrekturen

Die das Gerat charakterisierenden techni-
schen Daten werden vom Hersteller unter
wohl definierten Standardbedingungen
ermittelt. In der Praxis sind jedoch haufig
bestimmte, in der Regel unglinstige Ver-
héltnisse nicht vermeidbar. Dies kann

z.B. die Aufstellung der Waage in einem
Laborabzug betreffen. Moderne Waagen
bieten dann die Option, durch Variation
eines Parametersatzes im Waagenbetriebs-
programm, das Gerat soweit an den Auf-
stellort zu adaptieren, dass ein praktischer
Einsatz mdglich wird. Dies geht allerdings
fast immer mit einer Einschrankung der
Genauigkeit einher.

Beispiel:

Durch VergréBerung des Parameters
Stillstandsbreite” liefert eine Waage auch
dann verwendbare Ergebnisse, wenn sie
einem Storfeld erheblicher Amplitude
ausgesetzt ist. Dies wird allerdings durch
eine Reduzierung der erreichbaren Repro-
duzierbarkeit erkauft. In solch einem Fall
ist sowohl die Veranderung der Betriebs-
programmeinstellung als auch der
Einfluss auf die Messunsicherheit zu
dokumentieren.
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InstandhaltungsmaBBnahmen
Unter dieser Rubrik sind Festlegungen
dartiber zu treffen,

- wann das Gerat zu reinigen ist,

- wer in welchen zeitlichen Abstanden
Wartungsarbeiten durchfiihrt,

- wie im Reparaturfall zu verfahren ist.

Die Ergebnisse regelmaBig durchgefiihrter
Wartungen kénnen auch in sinnvoller
Weise zur Analyse des Trends bestimmter
Abweichungen herangezogen werden, da
auf diese Weise eine angemessene Festle-
gung des Bestatigungsintervalls unterstiitzt
wird.

Gerdatemodifikationen

Eine ganze Reihe wagetechnischer Anwen-
dungen machen es erforderlich, die Waage
abweichend von ihrer Standardausfiihrung
in modifizierter Form einzusetzen. Zum
Beispiel bei Nutzung einer Unterflurwédge-
einrichtung bei Untersuchungen, in

denen entweder die GroBe des Wageguts
oder die speziellen Umgebungsbedingun-
gen (Magnetfelder, Temperatur, Feuchte,
etc.) die Vorgehensweise bestimmen.
Fiihrende Hersteller sind heute in der Lage,
ihren Kunden anwendungsspezifische
Losungen hinsichtlich der digitalen Filter
oder anderer Wageparameter anzubieten.
Haufig werden auch verénderte Waagscha-
lengréBen und Waagschalengeometrien
oder Analysenwaagen mit speziellen Wind-
schutzkonstruktionen eingesetzt. Eine der
Haupteinsatzgebiete dafiir sind dynamische
Wigevorgédnge. Es versteht sich fast von
selbst, dass eine Waage der eben beschrie-
ben Art abweichende technische Daten
gegeniiber dem Seriengerat aufweist. Diese
Abweichungen sind bei der Qualifikation
des Priifmittels zu bestimmen und in der
SOP zu dokumentieren.
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Identifikation des verantwortlichen
Personenkreises

In der Praxis obliegt die Verantwortung fir
den verwendungsgerechten Einsatz der
Waage dem Priifmittelverantwortlichen,
der durch den Leiter der Einrichtung
bestimmt wird.

Einschrénkung in der Verwendbarkeit
des Priifmittels

Wird im Rahmen einer Bestdtigung oder
Kalibrierung festgestellt, dass die festge-
legte Fehlergrenze vom Priifmittel nicht
mehr eingehalten wird, so darf das Gerat
flir den vorgesehenen Zweck nicht mehr
eingesetzt werden.

Es ist aber selbstverstandlich moglich, die
Waage in Bereiche geringerer Genauig-
keitsanforderungen zu verlegen. Der
eingeschréankte Verwendungsbereich ist
dann deutlich am Gerét und in der SOP
zu vermerken.

Festlegung der Bestatigungsintervalle
Unter dem Begriff ,Bestatigung” werden
alle Tatigkeiten zusammengefasst, die
geeignet sind, die Einhaltung der einmal
festgelegten Eigenschaften des Priifmittels
sicherzustellen. Das Bestdtigungsintervall
ist damit sinngemaB der zeitliche Abstand
oder die Anzahl der mit dem Prufmittel
durchgeflihrten Messungen zwischen zwei
aufeinander folgenden Uberpriifungen.
Unter wirtschaftlichen Gesichtspunkten ist
es in dieser Weise zu optimieren, dass die
Uberpriifung vor dem Uberschreiten der
Fehlergrenze durchgefiihrt wird. Dies steht
auch in einem engen Zusammenhang

mit der Einhaltung der eingangs formulier-
ten Regel, nach der die Messunsicherheit
des Prifmittels um ein Mehrfaches
geringer als die Anforderung an die
Messaufgabe sein sollte.

Bei erstmaliger Festlegung des Bestati-
gungsintervalls sind folgende Aspekte zu
beriicksichtigen:

- AusmaB eventueller Folgeschaden bei
einem fehlerhaften Prifmittel

- Empfehlung des Herstellers
- Verschlei- und Driftneigung
- Umgebungseinfliisse

- Forderung von Kunden, Normen oder
Gesetzen

- Erfahrung mit dhnlichen Priifmitteln

Folgende Fragestellungen sind bei
eventuellen Folgeschidden bei einem
fehlerhaften Priifmittel zu
beriicksichtigen:

1. In welchem Ausmal sind die mit einem
fehlerhaften Priifmittel erhobenen Daten
zu verwerfen?

2. Welcher Mehraufwand ist bei Uberdosie-
rung teurer Substanzen in Rechnung zu
stellen?

3. Kénnen Anspriiche des Abnehmers im
Sinne der Produkthaftung geltend
gemacht werden?



Empfehlung des Herstellers

Die Hersteller von Laborwaagen, die auch
Service- und Wartungsleistungen anbieten,
verfligen tiber ein umfassendes Datenma-
terial hinsichtlich aller wichtigen Merkmale
der Waagen, insbesondere in Abhdngigkeit
von den unterschiedlichen Einsatzgebieten
und Anwendungsbereichen.

VerschleiB- und Driftneigung von moder-
nen Laborwaagen sind aufgrund der
konstruktiven Merkmale bei ordnungs-
gemidBem Gebrauch zu vernachldssigen.
Driftphdnomene konnen in Einzelfillen und
nach langem Gebrauch im Bereich der
Elektronik beobachtet werden.

Die Umgebungseinfliisse im Verwendungs-
bereich von Waagen werden in definierte
Bereiche spezifiziert. Entsprechend
definierte Bereiche sind beispielsweise
Feuchteklassen. Ist ein Gerat tiberwiegend
oder andauernd Werten im Grenzbereich
dieser Klassen ausgesetzt, sind Auswirkun-
gen auf die Spezifikationen wahrscheinlich
und entsprechend zu beachten.

Forderung von Kunden, Normen oder
Gesetzen

In sensiblen Verwendungsbereichen mit
sehr hohen Sicherheitsstandards, wie zum
Beispiel in der Flugzeugindustrie, Medizin-
technik, Pharmaproduktion, u.a., werden
von Abnehmern Anforderungen an das
QMSystem des Lieferanten gestellt, die
tiber jene der normativ formulierten weit
hinausgehen kdnnen.

Erfahrung mit dhnlichen Priifmitteln
Eine allgemein gliltige Empfehlung zur
Festlegung des Bestatigungsintervalls kann
wegen der Vielzahl der zu beobachtenden
Faktoren nicht gegeben werden. Es ist eher
sinnvoll, der technischen ,Intuition”
folgend und unter Berlicksichtigung der
relevanten Faktoren ein geeignet erschei-
nendes Intervall festzulegen. Aus der statis-
tischen Auswertung der laufenden Uber-
wachung wird dann das anfinglich
gewahlte Intervall regelmaBig Gberpriift
und optimiert. Ein Beispiel ist die schritt-
weise Anpassung, die bei Uberschreitung
der Fehlergrenze eine Halbierung, bei
guter Erflillung der Anforderung eine Ver-
dopplung des Uberpriifungsintervalls vor-
sieht. Unter dem Gesichtspunkt der Wirt-
schaftlichkeit und der Riickverfolgbarkeit
der Priifergebnisse kann eine Kombination
aus umfassenden Uberwachungen im lin-
geren Intervall und zusatzlich kurzfristigen
Priifungen bzw. Kalibrierung mit geeigne-
ten Gebrauchsnormalen sinnvoll sein.

Zusammenfassung

QUALITAT

v v

.
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Internationale Schutz von Mensch Schutz vor Streit- Intensivierung der
Beziehungen und Umwelt fallen und Schadens-  Lieferanten-|Ab-
zwischen Lieferanten ersatzforderungen nehmer-Beziehungen

v I

Markt- und Wett-

bewebsfahigkeit Produktivitat

Die Priifmittelliberwachung ist Teil eines
funktionierenden Qualitdtsmanagements.
Sie ist Voraussetzung zur objektiven
Darlegung der Leistungsfahigkeit eines
Labors, aber auch zur Einfiihrung und Auf-
rechterhaltung beherrschbarer Prozesse.

Ausgangspunkt ist die Auswahl eines
geeigneten Priifmittels auf der Basis der
zu priifenden Toleranz, die z.B. in der
Methoden-SOP eines Labors niedergelegt
sind. Geeignet in diesem Sinne ist ein Prif-
mittel, dessen Gesamtmessunsicherheit
unter Berlicksichtigung seiner technischen
Daten und aller, beim Einsatz zum Tragen
kommenden Einflussfaktoren deutlich
geringer als der zu priifende Mess-
gegenstand ist.

Es ist durch geeignete und schriftlich
festgelegte Verfahrensweisen sicherzu-
stellen, dass die Messanforderungen
standig eingehalten werden. Alle in diesem
Zusammenhang stehenden Daten sind

zu dokumentieren.

Kostenoptimierung

'

Interne Zusammen-
arbeit und Motivation
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Fehlerbetrachtung

Die Abweichung des angezeigten Werts
vom wahren Wert bezeichnet man in der
Umgangssprache als "Messfehler"; der
genormte Begriff ist "Messabweichung".
Wir benutzen im folgenden die einfachere
Formulierung "Abweichung". Man
differenziert zwischen der systematischen
Abweichung und der zufélligen
Abweichung.

Systematische Abweichungen

Die Ursache der Abweichung ist bekannt,
eventuell ist auch die GroBe der Abwei-
chung bekannt, zumindest eine obere
Grenze der Abweichung.

Beispiele:

Ein LangenmaBstab hat nicht die exakte
Lange, alle Messungen werden mit
demselben MaBstab gemacht.

Eine in der Empfindlichkeit falsch justierte
Waage.

Ein Messgeréat ist fiir 20° C justiert,
gemessen wird aber bei 25° C (dies ist
z. B. bei Volumenmessgeriten wichtig).

Zufillige Abweichungen

Die Ursache der Abweichung ist unbekannt,
oder sie wird durch wechselnde Stor-
einfliisse hervorgerufen.

Beispiele:
Reibung in einem Messgerat mit bewegten
Teilen

Zufillige Schwankungen des Nullpunkts
einer Waage

Statistischer Bedienereinfluss (z. B.
Parallaxe bei der Ablesung eines Mess-
instrumentes mit Zeiger; Massednderung
des Wageguts durch Anfassen mit der
Hand)

Anmerkung:

Der Unterschied zwischen systematischen
und zufélligen Abweichungen ist nicht fest.
Viele zuféllige Abweichungen kdnnen
durch zusétzliche Messungen oder Infor-
mationen zu systematischen und damit

zu korrigierbaren Abweichungen gemacht
werden.



Fiir zufallige Abweichungen gibt es
mathematische Regeln:

Regel 1:

Wird eine Messung mehrmals wiederholt
und die Haufigkeit der jeweiligen Mess-
ergebnisse graphisch dargestellt, so
erhilt man bei geniigend groBer Anzahl
der Messungen einen charakteristischen
Kurvenverlauf, die sogenannte Gauss-
kurve.

Regel 2:

Fehlerfortpflanzungsgesetze fiir
Summen und Differenzen:

Die Quadrate der Einzelwerte werden
addiert.

Regel 3:
Fehlerfortpflanzungsgesetzt fiir
Produkte und Quotienten:

Die relativen Einzelfehler werden
addiert.

Als MaB fiir die Wiederholbarkeit wird dabei die Standardabweichung ,s" angegeben.

s=\/n—_1-é(xi_>2)2

n = Anzahl der Messungen
Xi = Einzelmessergebnisse )
X = Mittelwert der Einzelmessergebnisse 7<=ni"= Xi

GauB'sche Normalverteilung:

X = mittleres Gewicht; s = Standardabweichung

68,3% der Messwerte liegen innerhalb des Bereiches X + s
95,5% der Messwerte liegen innerhalb des Bereiches X + 2s
99,7% der Messwerte liegen innerhalb des Bereiches X + 3s

F umme =
N R

F,. F, = Einzelfehler

Beispiel:
Aus einer Bruttowdgung mg von 210,213 g
und einer Tarawagung m; von 205171¢g

ergibt sich die gesuchte Nettomasse my,,, zu 5,042 g
Der Einzelfehler fiir mg und m; betrdgt jeweils 1 mg

Der Fehler von my, ist dann:

Freto =4/ (1 mg)? + (1 mg)*= 1,4 mg

und der relative Fehler:

FNetto _ 1.4 mg

=0,028% =2,8-10*
Mpetto 5,042 9

Fergebnis
Ergebnis ¥ [ )1( F2 )2

Wert,/ \Wert,

Beispiel: Dichtebestimmung nach der Formel: o= m
m = Masse = 150,279+0,01g v
V = Volumen= 173,4 cm®+0,1 cm?®
p = Dichte
p = 150279 _ 0,866609 —2

173,4 cm® cm?
AN VI
o VL)
Fo
—= ( 001g )2+( 0,1 cmi)z_ 580 10+
P 15027 ) \1734cem3)
Foop-58-10-0,8666 2 - 58 - 10“= 0,5+ 10-3 5

cm? cm?

Endergebnis: p =(0,8666 + 0,0005) I
cm®
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Ubergang von der Standardabweichung
zur Messunsicherheit

Da innerhalb des Bereiches von £ s um den
Mittelwert nur ca. 68 % der Messergebnisse
liegen, benutzt man fiir praktische Zwecke
zur Angabe der (maximalen) Messunsicher-
heit ,u" hdufig den doppelten Wert + 2 s
(95%)

Wir benutzenu=2s

Beispiel zur Ermittlung der Messunsi-
cherheit fiir Proben von ca. 10 g:

Es sollen kleine Mengen (ca.10 g) auf einer
GENIUS ME254S Semimikrowaage mit

0,1 m Auflésung eingewogen werden.

Die Aufstellbedingungen sind gut (keine
Schrégstellung, max. 5 °C Temperatur-
differenz, keine statische Aufladung der
Behdlter und Proben und keine elektro-
magnetischen Einfliisse vorhanden).

- Die Behdlter sind klein und sollen nach
Vorschrift mittig aufgesetzt werden, so
dass der Ecklastfehler bei 10 g vernach-
lassigt werden kann.

- Die Reproduzierbarkeit|Standard-
abweichung ist:
<+0,07 mg

- Die temperaturabhangige Empfindlich-
keitsdrift ist geméass Prospektangabe:
Tppm/K=> <+ 110 /°C,
die Abweichung ist bei 10gund AT=5°C
also<+ 10g-1-10%/°C-5°C=
=+ 0,05 mg

- Die max. Linearitdtsabweichung ist
gemaB Prospektangabe:
=+0,15mg

- Die Waage ist mit einem Normalgewicht
von 200 g der Klasse E2 (maximaler Feh-
ler 0,3 mg) justiert worden. Bezogen auf
10 g Last ist der Einfluss
=+0,015mg
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Die Proben haben eine Dichte von 2 gfcm?,
mit einer Unsicherheit von + 20 %; die
Luftauftriebsdifferenz zu den Normal-
gewichten, mit denen die Waage justiert
wurde, ist damit 2,25 mg mit einer Unsi-
cherheit von ebenfalls + 20 % =+ 0,45 g

Die Unsicherheit aufgrund der Schwankun-
gen der Luftdichte von £ 10 % ist in diesem
Fall deutlich kleiner als die Unsicherheit
aufgrund der Dichteschwankungen.

Ubergang von der Standardabweichung
zur Messunsicherheit

Bis auf die Reproduzierbarkeit und die
Standardabweichung sind alle Werte
Maximalwerte. Geht man auch bei der
Reproduzierbarkeit auf den Maximalwert
liber und setzt daflir u = 2 s an, so ergibt
sich im Fall, dass eine Luftauftriebs-
korrektur vorgenommen wird, eine
Messunsicherheit:

U= \/ (20,07 mg)? + (0,05 mg)? + (0,15 mg)? + (0,015 mg)? + (0,45 mg)?

u=0,50¢g

Wird jedoch keine Luftauftriebskorrektur
durchgefiihrt, so addiert sich zur Mess-
unsicherheit ,u" ein systematischer Fehler
von 2,25 mg, die Gesamtabweichung kann
also 2,75 mg betragen.

Eine genaue Bestimmung der Mess-
unsicherheit einer Waage liber den
gesamten Wiagebereich kann z. B. durch
eine DKD-Kalibrierung erfolgen.
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