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Gravimetrische Priifung der meBtechnischen Zuverlassigkeit

Mechanical, physical and electrical laboratory apparatus; piston operated volumetric apparatus; gravimetrical tests for

metrological reliability

Appareils de laboratoire mécaniques, physiques et électriques; instruments volumétriques & piston; essai gravimétrique

de sécurité métrologique de fonctionnement

1 Anwendungsbereich

Diese Norm beschreibt die gravimetrische Priifung der
Richtigkeit und der Prazision von MeRergebnissen, die
mit VolumenmeRgeraten mit Hubkolben erzielt wurden
sowie der Einhaltung vorgegebener Fehlergrenzen. Sie
enthilt keine Bestimmungen fiir sicherheitstechnische
Priifungen (siehe Erlauterungen).

2 Begriffe

Nach DIN 12650 Teil 1, DIN 8120 Teil 1, Teil 2 und
Teil 3.

3 Gerite

Fir die Prifung sind eichamtlich gepriifte, zumindest
aber in ihrem Fehlerverhalten den einschlagigen Bestim-
mungen der Eichordnung entsprechende Feinwaagen zu
verwenden.

Der Skalenteilungswert der fiir die Prifungen benutzten
Feinwaagen soll in Abhangigkeit von den einzuhaltenden
Fehlergrenzen gewahlt werden (siehe Tabelle 1).

Tabelle 1. Erforderlicher Skalenteilungswert

der Feinwaage

Betrag der Fehlergrenzen

des zu priifenden Gerates ) Skalenteilungswert

pt mg

0,1 bis 1 0,01
tber 1 bis 10 0,1
uber 10 1

*) bzw. der zu priifenden GroRe

Anmerkung: Durch diese Beziehung zwischen Fehler-
grenzen und Skalenteilungswert ist sichergestellt,
daR Streuungen innerhalb einer MeBreihe fiir die
Beurteilung der Zuverlassigkeit hinreichend
genau erfallt sind.

4 Prifflissigkeit

Als Priffiiissigkeit dient entgastes bidestilliertes Wasser
nach DAB (in der jeweils giiltigen Fassung).

5 Priifbedingungen

5.1 Allgemeines

Gerite, die im bestimmungsgemaBen Gebrauch ausein-
andergenommen und wieder zusammengesetzt werden
miissen, z.B. zur Reinigung, missen vor der Priifung
bereits einmal nach der vom Hersteller mitgelieferten
Betriebsanleitung auseinandergenommen und wieder
zusammengesetzt worden sein (siehe Erlauterungen).

Im ibrigen sind die Gerite nach der vom Hersteller
gegebenen Betriebsanleitung zu handhaben.

5.2 Umgebungstemperatur

Die Wagungen sollen bei einer auf £ 0,5°C konstanten
Temperatur durchgefiihrt werden, die zwischen 20 und
25°C liegt.

Das Wasser muB fir die Messungen die Umgebungs-
temperatur angenommen haben.

5.3 Verdunstung
Insbesondere bei kleinen Volumen muf der Fehler durch
Verdunstung Berticksichtigung finden.

Um die Reproduzierbarkeit dieses Fehlers zu erreichen,

mull die Luftfeuchte iber der Flissigkeitsoberflache

gleichmiRig gehalten werden.

Um den Fehler moglichst klein zu halten, soll

— der freie Querdurchschnitt des (Wage-)Gefales (Glas-
gefaR, z.B. Hohes Wigeglas DIN 12605 — 25 x 40)
moglichst klein sein

— iiber der Flissigkeitsoberflache eine hohe Luftfeuchte
herrschen (etwa 60 bis 90 % relative Feuchte)

oder

— (bei zweischaligen Waagen) die Verdunstung durch
ein mit Wasser gefiilltes TaragefaR weitgehend kom-
pensiert werden.
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6 Durchfilhrung

6.1 Allgemeines

6.1.1 Priiffvolumen

Bei festeingestellten Gerdten ist das Prifvolumen das
Nennvolumen.

Bei einstellbaren Geriaten und Kolbenbiiretten (z. B. nach
DIN 12650 Teil 5) werden drei Volumen gepruft:

— das Nennvolumen
— etwa b0 % des Nennvolumens

— das kleinste einstellbare Volumen, jedoch nicht weniger
als 10 % des Nennvolumens.

Fir das Einstellen des Prifvolumens missen die vor-

handenen Einstellmittel (z.B. Zeiger, Skalen, Rasten)

ausreichen.

6.1.2 Wageverfahren

In einer Serie von Wagungen soll stets entweder zuge-
wogen oder weggewogen werden; d.h., dal weder das
GefaR (siehe Abschnitt 6.2.1) nach jeder Wagung entleert
noch fiir jede Wagung ein neues Gefa benutzt wird. Das
Gewicht des GefdaRes (gegebenenfalls einschiielich
Deckel oder Verschlu) mit einer kleinen Menge Wasser
dient vielmehr vor der ersten und nach jeder weiteren
Wagung als Taragewicht fir die jeweils folgende Wagung.
Anmerkung 1: Ob in einer Serie zu- oder weggewogen
wird, hangt insbesondere von den zu priifenden
Volumen ab. Bei sehr kleinen Volumen ist meist
das Wegwagen zu empfehlen, ebenso bei der
Prifung des Probevolumens bei Dilutoren.
Anmerkung 2: Falls eine Gewichtsanderung durch Ver-
dunsten in der GroBenordnung der MeBunsicher-
heit zu erwarten ist, sollte das Taragewicht vor
jeder Messung neu ermittelt bzw. korrigiert
werden.
Anmerkung 3: Beim Wegwagen sind im allgemeinen
geringere Verdunstungsfehler zu erwarten.

6.2 Kolbenhubpipetten (z.B. nach DIN 12650 Teil 2)

6.2.1 In das zur Aufnahme der abgemessenen Wasser-
menge und 2zum Auswigen bestimmte, sorgfaltig
gereinigte und entfettete GlasgefaR (z. B. Hohes Wageglas
DIN 12605 — 25 x 40) wird eine kleine Menge Wasser
eingefiilit. Das Gewicht des GlasgefaRBes mit Wasser und
gegebenenfalls mit Deckel bzw. VerschiuB ist das Tara-
gewicht vor der ersten Messung.

6.2.2 Bei Kolbenhubpipetten mit Luftpolster wird der
Druckknopf der Kolbenhubpipette bis zum Anschlag
(bei Pipetten mit Uberhub bis zum ersten Anschlag)
niedergedriickt und die Pipettenspitze etwa 2 bis 3mm
in ein Behaltnis mit Wasser eingetaucht.

Dann lat man den Druckknopf langsam und gleichmaRig
zuriickgleiten. Dabei saugt die Pipette das abzumessende
Volumen an. Wahrend des Ansaugens muB die Pipetten-
spitze gleichmaBig tief eingetaucht sein.

Die Pipettenspitze wird dann an der Wandung des Behalt-
nisses abgestreift. Etwa noch anhaftende Tropfen werden
(z.B. mit etwas Zellstoff) entfernt, ohne daRl dabei
Flissigkeit aus der Pipettenspitze herausgesaugt wird.
Danach wird die Pipettenspitze an die Wand des Glas-
gefaBes angelegt und der Druckknopf niedergedriickt
{bei Pipetten mit Uberhub bis zum ersten Anschlag).

— Bei Pipetten ohne Uberhub streift man dann die Spitze
an der Wand des GefalRes ab.

— Bei Pipetten mit Uberhub driickt man den Druckknopf
bis zum zweiten Anschlag nieder und streift dann die
Spitze an der Wand des GefalRes ab.

Erst wenn die Pipettenspitze von der Wand des Glas-

gefaRes entfernt wurde, darf der Druckknopf in die Aus-

gangsstellung zuriickgleiten, damit kein Wasser wieder
angesaugt werden kann.

6.2.3 Bei Kolbenhubpipetten ohne Luftpolster wird der
Druckknopf der Kolbenhubpipette bis zum Anschlag
niedergedriickt und die Pipettenspitze etwa 2 bis 3 mm
in ein Behaltnis mit Wasser eingetaucht. Dann 138t man
den Druckknopf langsam und gleichmaBig zuriickgleiten.
Dabei saugt die Pipette das abzumessende Volumen an.
Wahrend des Ansaugens mull die Pipettenspitze gleich-
maRig tief eingetaucht sein.

Die Pipettenspitze wird dann an der Wandung des Behalt-
nisses abgestreift. Etwa noch anhaftende Tropfen werden
{z. B. mit etwas Zellstoff) entfernt, ohne daR dabei Fliissig-
keit aus der Pipettenspitze herausgesaugt wird.

Danach wird die Pipettenspitze an die Wand des Glas-
gefaBes angelegt, der Druckknopf bis zum Anschlag
niedergedriickt und die Pipettenspitze an der Wand des
GlasgefaRes abgestreift. Erst wenn die Pipettenspitze von
der Wand des GlasgefaRes entfernt wurde, darf der
Druckknopf in die Ausgangsstellung zuriickgleiten, damit
kein Wasser wieder angesaugt wird.

6.2.4 Nach dem Pipettieren wird das Glasgefall gewogen.
Fir jede weitere Messung soll bei Kolbenhubpipetten mit
Luftpolster eine neue Kunststoffspitze benutzt werden.

6.3 Dispenser (z. B. nach DIN 12650 Teil 3)

6.3.1 In das zur Aufnahme der abgemessenen Wasser-
menge und zum Auswagen bestimmte, sorgfaltig
gereinigte und entfettete GefaR (z.B. Hohes Wageglas
DIN 12605 — 25 x 40) wird eine kleine Menge Wasser
eingefilit. Das Gewicht des GefaRes mit Wasser und mit
Deckel bzw. VerschluB ist das Taragewicht vor der ersten
Messung.

6.3.2 Der Dispenser wird, soweit erforderlich, an ein

Vorratsbehiltnis mit Wasser angeschlossen und luftfrei

mit Wasser gefillt.

Nach dem AusstoBhub wird das GefalR gewogen.

Anmerkung: Wegen des groen Einflusses der Kolben-
geschwindigkeit auf das MeBergebnis kommt den
Angaben in der Betriebsanleitung iiber die Kolben-
geschwindigkeit besondere Bedeutung zu (z.B.
Wahl der fiir Wasser geeigneten Geschwindigkeit
bei motorisch betriebenen Geraten).

6.4 Dilutoren (z.B. nach DIN 12650 Teil 4)

Je nach den Anforderungen an den zu priifenden Dilutor
muB das Probevolumen, das Reagenzvolumen und/oder
das Gesamtvolumen gepriift werden.

Der jeweils nicht gepriifte Zylinder wird auf Null gestellt
oder auRer Betrieb gesetzt.

6.4.1 In das zur Aufnahme der abgemessenen Wasser-
menge und zum Auswigen bestimmte, sorgfaltig
gereinigte und entfettete Glasgefa® (z. B. Hohes Wageglas
DIN 12605 — 25 x 40) wird eine kleine Menge Wasser
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