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PTB-Priifregeln Band 2: Fliissigkeits-Glasthermometer
1. Ergianzung 2003

Vorbemerkung

Die messtechnische Priifung zur Eichung von Fliissigkeits-Glas-
thermometern erfolgt nach den PTB-Priifregeln Band 2 , Fliissigkeits-
Glasthermomometer”. Dazu ergéinzend werden die nachfolgenden Re-
gelungen fiir verbindlich erklért.

1 Allgemeines

Die Vorschriften dieser Prifanweisung gelten fiir die allgemein zur Ei-
chung zugelassenen Fliissigkeits-Glasthermometer nach Anlage 14
Abschn. 1 der Eichordnung (EO 14-1) in der jeweils giiltigen Fassung.

2 Beschaffenheitspriifung
Die Beschaffenheitspriifung ist nach Abschn. 5.3.2 an jedem zur Ei-
chung vorgelegten Thermometer durchzufiihren. Bei der Beschaffen-
heitspriifung ist festzustellen, ob die Priiflinge den Bauvorschriften der
Eichordnung Anlage 14 Abschn. 1 (EO 14-1)und den PTB-Anforderun-
gen (PTB-A 14.1) entsprechen.

3 Messtechnische Priifung

Bei der messtechnischen Priifung sind die Thermometer entspr.
Abschn. 5.6 auf die Einhaltung der Fehlergrenzen nach EO 14-1 zu tiber-
priifen.

3.1 Anzahl der Priifpunkte

Jedes Thermometer ist auf seiner Hauptskale an mindestens » Punkten
zu {iberpriifen; die Uberpriifung an weiteren Punkten ist nach Abspra-
che mit dem Antragsteller moglich. Die Zahl n berechnet sich wie folgt:

Messbereichsspanne
150 - Skalenteilungswert

M ich
fiir Skalenteilungswerte =2 °C: n = essber;bco SSPaiie 4.

fiir Skalenteilungswerte < 1 °C: n =
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Dabei gilt: Die Messbereichsspanne ist die Differenz der Werte, die dem
obersten bezifferten bzw. dem untersten bezifferten Teilstrich entspre-
chen.

Der Ausdruck fiir # ist mathematisch auf eine ganze Zahl zu runden.
Thermometer, bei denen # nach der obigen Formel < 3 ist, sind an drei
Punkten zu priifen. Eine Ausnahme bilden Thermometer mit einer
Messbereichsspanne von < 50 bezifferten Skalenteilen: bei diesen Ther-
mometern ist eine Priifung an zwei Punkten ausreichend.

Liegt der Eispunkt innerhalb des Messbereichs, ist er ebenfalls zu prii-
fen, unter Umstdnden als zusétzlicher Priifpunkt. Besitzt das Thermo-
meter Hilfsskalen, so ist zusdtzlich zu den Priifpunkten auf der Haupt-
skale jede Hilfsskale an einem Punkt zu priifen.

3.2 Lage der Priifpunkte

Die dulleren Priifpunkte diirfen jeweils nicht weiter als 50 Skalenteile
vom obersten bzw. untersten bezifferten Endpunkt entfernt liegen. Die
Priifpunkte sollen moglichst gleichmiBig iiber den Messbereich ver-
teilt sein. Dabei ist der tibliche Verwendungsbereich des Thermometers
zu berticksichtigen.

3.3 Reihenfolge der Messungen und Wiederholungsmessung

Die Priifung beginnt bei Thermometern, deren Anzeigebereich den Eis-
punkt enthilt, am Eispunkt. Bei Thermometern, deren Anzeigebereich
den Eispunkt nicht enthilt, ist an dem zum Eispunkt néichstliegenden
Priifpunkt zu beginnen. Nach der Priifung bei der hochsten Temperatur
ist die Priifung beim ersten Punkt zu wiederholen. Diese Wiederholungs-
messung ist bei der Zdhlung der Priifpunkte nicht zu beriicksichtigen.

1. Ergénzung 2003
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Die PTB-Prifregeln sollen als Unterlage und Richtlinie fir die Prifung von
MeBgeraten und Betriebsmitteln dienen. Den wesentlichen Teil einer Prifregel
bildet demnach die ausfuhrliche Beschreibung der Prufverfahren, der bend-
tigten Normalgerate und anderer Prifmittel. Soweit es zum besseren Verstand-
nis nutzlich erscheint, wird auch auf die Ausfiihrung der Geratearten und auf
Besonderheiten, die bei ihrer Anwendung zu beachten sind, eingegangen.
Das Gebiet der PTB-Prufregeln umfaBt nicht nur die eich- und beglaubigungs-
fahigen MefBgerate, sondern auch Me3gerate und Objekte anderer Art, die im
Bereich der PTB geprtft werden. Die Prifregeln wenden sich sowohl an die
Eichbehdrden, staatlich anerkannten Priifstellen und Uberwachungsorgane
als auch an die Pruflaboratorien von Industrie und Wirtschaft. Sie werden fer-
ner fir die Einrichtung von Prifstellen und MeBraumen sowie fur Lehrzwecke

von Nutzen sein.
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Vorbemerkung

Seit der letzten Ausgabe der PTB Priifregel ,,Fliissigkeits-Glasthermometer™ aus dem
Jahr 1967 hat sich in der Temperaturmeftechnik ein tiefgreifender Wandel vollzogen.
In weiten Bereichen werden Fliissigkeits-Glasthermometer zunehmend durch andere,
vorwiegend elektrische Thermometer ersetzt. Trotzdem ist zu erwarten, daf3 Fliissig-
keits-Glasthermometer aufgrund einiger vorteilhafter Eigenschaften in der Prizisions-
thermometrie auch zukiinftig hiufig eingesetzt werden: durch Verbesserungen der
Technologie der Glasherstellung konnen jetzt Flissigkeits-Glasthermometer herge-
stellt werden, die in einem groBeren Temperaturbereich Unsicherheiten von 5 mK bis
10 mK zulassen, und die Langzeitstabilitiit ist auf gleichem Niveau gegeben, was
durch eine routinem:iBige Uberpriifung am Eispunkt nachgewiesen werden kann. Trotz-
dem besteht die Getfahr, daB} ein Teil des iiber mehr als hundert Jahre angesammelten
Wissens zur Fertigung, Kalibrierung und Handhabung der Fliissigkeits-Glasthermo-
meter verlorengeht, da die wissenschaftliche Forschung sich mit diesem Gegenstand
kaum noch befalit und aufgrund eingeschriinkter Finanzmittel auch bei den Kalibrier-
laboratorien und Eichbehorden nur noch wenig Personal ausgebildet wird. Dabei wird
hiufig auBer acht gelassen, daff Fliissigkeits-Glasthermometer bei sachgemifier Be-
handlung sehr zuverlissige MefBgerite sind, die in vielen Anwendungsbereichen den
elektrischen Thermometern gleichwertig oder sogar tiberlegen und dabei wesentlich
preisgiinstiger sind.

Die vorhergehende Ausgabe der Priifregel . Fliissigkeits-Glasthermometer* war in
vieler Hinsicht auf das in Deutschland geltende gesetzliche MeB3wesen (Eichordnung)
abgestimmt. Durch die im Rahmen der europiischen Einigung bedingten Verin-
derungen im gesetzlichen MelBwesen, die durch das Qualititssicherungswesen
(ISO 9000 ff.) bedingten Anforderungen an die Riickfiihrbarkeit auf die nationalen
Normale und die deutlich priiziser formulierten Anforderungen zur Bestimmung der
Mefunsicherheit sind einige Verschiebungen in den Gewichtungen notwendig gewor-
den. Diese Priifregel erhebt damit den Anspruch, nicht nur fiir die Eichdmter, sondern
fiir alle Kalibrierlaboratorien geeignete Richtlinien aufzustellen.

Wesentliche Konstruktionsmerkmale sowie der Gebrauch von Fliissigkeits-Glas-
thermometern sind in Normen festgelegt. Der Umgang mit Fliissigkeits-Glas-
thermometern erfordert jedoch hiiufig ein breites Spezialwissen, das in Normen nicht
festgelegt werden kann. Diese Priifregel verfolgt das Ziel, einen Teil dieses Wissens
allgemein zuginglich zu machen.
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1  Allgemeine Grundlagen

1.1 Temperaturdefinitionen

Da der Nullpunkt der Thermodynamischen Temperatur 7 aufgrund des 2. Hauptsatzes
der Thermodynamik festgelegt ist, gentigt es, die Temperatureinheit als einen bestimm-
ten Teil einer eindeutig festgelegten Thermodynamischen Temperatur zu definieren.
Die 13. Generalkonferenz fiir Mal} und Gewicht hat 1967/68 festgelegt, daff 1 Kelvin
der 273.16te Teil der Temperatur 7', des Tripelpunktes von Wasser ist. Es gilt also
genau 7, = 273,16 K [ITS-90].

Da thermodynamische Temperaturen im allgemeinen schwierig zu bestimmen sind,
wurde fiir praktische Anwendungen eine sicher reproduzierbare Temperaturskala ein-
gefiihrt, die die thermodynamische Temperaturskala moglichst gut wiedergeben soll.
Zur Zeit gibt die Internationale Temperaturskala von 1990 (ITS-90) die gesetzlich
giiltige Temperatur an [ITS-90].

Im tiglichen Leben benutzt man hiufig eine besondere Temperaturskala, die Celsius-
Temperatur mit dem Formelzeichen r. Sie ist definiert durch

r=T-273,15K. (1.1)

Die Einheit der Celsius-Temperatur ist der Grad Celsius, das Formelzeichen ist °C.
Temperaturdifferenzen konnen gleichberechtigt in Kelvin oder Grad Celsius angege-
ben werden. Nach den Vorschriften der ITS-90 gemessene Temperaturen werden durch

den Index 90 am Formelzeichen gekennzeichnet, also T, oder 7, [ITS-90].

Die ITS-90 erstreckt sich von 0,65 K bis zu den hochsten Temperaturen, die praktisch
mit Hilfe des Planckschen Strahlungsgesetzes mefbar sind. Sie stiitzt sich auf 17 gut
reproduzierbare thermodynamische Gleichgewichtszustinde, die definierenden Fix-
punkte, denen bestimmte Temperaturen zugeordnet sind. Die Fixpunkte in dem
Temperaturbereich, in dem Fliissigkeits-Glasthermometer eingesetzt werden konnen,
sind in Tabelle 1.1 aufgefiihrt. Temperaturen zwischen den Fixpunkten werden mit
festgelegten Normalgeriten gemessen, die an den Fixpunkten kalibriert werden. Fiir
den in Tabelle 1.1 aufgefiihrten Temperaturbereich wird mit Standard-Platin-
widerstandsthermometern (SPRT), die bestimmte Anforderungen erfiillen miissen,
interpoliert. Aus den Anzeigen der Normalgerite erhélt man die Temperatur mit Hilfe
vorgeschriebener Definitionsgleichungen.
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Tabelle 1.1: Definierende Fixpunkte der ITS-90
im Temperaturbereich — 190 °C bis 962 °C

fGIcichgcwichtszusland T, inK f,,in °C |
i‘ipelpunkt des Argo;{s - | 83, 8058 = 189.3442 ‘
Tripelpunkt des Quecksilbers ‘ 2343156 ‘ —38.8344

| Tripelpunkt des Wassers 273,16 0.01 |

| Schmelzpunkt des Galliums ‘ 3029146 ‘ 29,7646
Erstarrungspunkt des Indiums 429.7485 j 156,5985

- Erstarrungspunkt des Zinns 505,078 231,928

| Erstarrungspunkt des Zinks \ 692.677 \ 419,527

‘ Erstarrungspunkt des Aluminiums | 933,473 660,323
Erstarrungspunkt des Silbers 1234,93 961.78

| S S — et~ — S e —

Temperaturen, die nach einer nicht mehr giiltigen Temperaturskala angegeben sind
(z. B. der IPTS-68), sind entsprechend zu korrigieren. Die Temperaturdifferenz
(t,,— 1) wurde experimentell bestimmt und als Empfehlung des CCT* gemeinsam
mit der ITS-90 veroffentlicht. Fiir den Temperaturbereich von 630 °C bis 1064 °C
wurden spiiter verinderte Werte fiir (¢, —7,.) empfohlen [Rusby].

Das CCT hat dariiber hinaus Temperaturen auf der Basis der ITS-90 fiir sekundire
Fixpunkte empfohlen |Bedford]. Die Temperaturen einiger dieser sekundiren Fix-
punkte, die fiir die Kalibrierung von Fliissigkeits-Glasthermometern von Bedeutung
sind, sind in Tabelle 1.2 aufgefiihrt.

Tabelle 1.2: Sekundare Fixpunkte der ITS-90, die fur die Kalibrierung von Flissig-
keits-Glasthermometern von Bedeutung sind. Flussiger Stickstoff und
Trockeneis in technischer Form sind i. allg. nicht hinreichend rein, und
die angegebenen Temperaturen sind daher nur als Richtwerte zu

nehmen.
‘ Gleichgewichtszustand { T, inK L a0 °C |
' Siedepunkt des Stickstoffs 77352 195,798
Sublimationspunkt von Kohlendioxid ‘ 194,686 \ — 78,464
“ Erstarrungspunkt von Wasser (Eispunkt) 213,15 0.000

* Das Comité Consultatif de Thermometrie (CCT) beim Comité International des Poids et Mésures (CIPM)
ist innerhalb der Meterkonvention das mafigebliche Gremium in allen Fragen der Thermometrie.
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Einige Staaten verwenden im industriellen Bereich noch die Fahrenheit-Skala. Zwi-
schen den Zahlenwerten der Temperaturen 7 der Celsius-Skala und der Temperaturen
1. der Fahrenheit-Skala bestehen folgende Beziehungen:

t/°C= 5/9(t/°F - 32), t/°F =(9/5)-t/°C+32. (1.2)

1.2 Grundsitzliche Angaben iiber Fliissigkeits-Glasthermometer

1.2.1 Wirkungsweise und Definitionen

Die Wirkungsweise von Fliissigkeits-Glasthermometern (Bild 1.1) beruht auf der ther-
mischen Ausdehnung einer thermometrischen Fliissigkeit, die in ein Glasgefi3
(Thermometergefil, Gefil3) mit angeschlossener Kapillare (Thermometerkapillare)
eingefiilltist. Der Kapillare ist eine Skale zugeordnet. Die in der Kapillare befindliche
thermometrische Fliissigkeit wird als Faden bezeichnet, ihre obere Begrenzung dient
als Ablesestelle. Die wichtigste thermometrische Fliissigkeit ist Quecksilber.

Die Thermometerkapillare umfafit die MeBkapillare, die Verbindungskapillare sowie
gegebenenfalls Erweiterungen. Die MeBkapillare ist der der Skale zugeordnete Teil
der Thermometerkapillare. Die Verbindungskapillare ist der Kapillarabschnitt, der das
Gefill mit der MeBkapillare verbindet. Kontraktionserweiterungen sind Erweiterun-
gen in der Kapillare, durch welche die Anzeige in einem bestimmten Bereich unter-
driickt oder unterbrochen, das Anbringen einer Hilfsskale ermoglicht oder das Absin-
ken des Fadens in das Gefil3 verhindert wird. Die Expansionserweiterung (Sicherheits-
blase) ist eine Erweiterung am Ende der Kapillare, die das Thermometer in gewissem
Umfang gegen Beschiidigung durch Uberhitzen schiitzt. Uber der thermometrischen
Fliissigkeit befindet sich in der Kapillare gelegentlich eine unter erhohtem Druck ste-
hende Schutzgasfiillung aus einem sauerstofffreien, trockenen Gas (z. B. Stickstoff
oder Argon), die ein Trennen oder Abdestillieren der thermometrischen Fliissigkeit
erschweren und deren Siedepunkt heraufsetzen soll. Nur bei einigen Spezial-
thermometern (Abschn. 2.2) wird die Kapillare oberhalb des Fadens evakuiert.

Der Verwendungsbereich von Fliissigkeits-Glasthermometern liegt im allgemeinen
zwischen — 200 °C und etwa 630 °C. Mit Spezialthermometern lassen sich Tempera-
turen bis zu etwa 1000 °C messen.
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Bild 1.1:  Flussigkeits-Glasthermometer
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1.2.2 Eintauchbedingungen und Justierung

Die Anzeige eines Fliissigkeits-Glasthermometers hingt auler von der Temperatur
des Thermometergefifies von der Temperatur des Fadens ab. Die Fadentemperatur
hingt wesentlich von den Eintauchbedingungen des Thermometers und den Umge-
bungsbedingungen ab: Fliissigkeits-Glasthermometer sind daher fiir eine vorgegebe-
ne Eintauchtiefe justiert. Hierbei unterscheidet man drei verschiedene Fille: teilweise
eintauchend justierte (partial immersion), ganz eintauchend justierte (total immersion)
und vollstindig eintauchend justierte (complete immersion) Thermometer (s. Bild 1.2).

Fliissigkeits-Glasthermometer konnen zur Anpassung an ihren Verwendungszweck
teilweise, ganz oder vollstindig eintauchend justiert werden. Im ersten Fall ist die
Eintauchtiefe und die Bezugstemperatur fiir den herausragenden Faden (Fadenbezugs-
temperatur) z. B. durch eine Norm oder durch Vereinbarung zwischen Verbraucher
und Hersteller eindeutig festzulegen. Bei Einsatz der Thermometer entsprechend
ithrer Justierung ist keine Fadenkorrektion erforderlich.

~

a b c d

Bild 1.2:  Eintauchbedingungen

a) teilweise eintauchend b) ganz ei tauchend (in einigen Landern)
c) ganz eintauchend d) vollstandig eintauchend
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Teilweise eintauchend justierte Thermometer sind Thermometer, die so justiert sind,
daB bei ihnen keine Fadenkorrektion erforderlich ist, wenn sie teilweise eintauchend
mit der vorgeschriebenen Eintauchtiefe benutzt werden und sich ihr herausragender
Faden auf der Fadenbezugstemperatur befindet. Der Teil des Fadens, der nicht der zu
messenden Temperatur ausgesetzt ist, wird als herausragender Faden bezeichnet. Die
Linie, bis zu der ein teilweise eintauchend justiertes Thermometer bei der Messung
eintaucht, wird im folgenden als Eintauchlinie bezeichnet. Sie sollte in der Regel mit
der hiufig auf dem Thermometer aufgebrachten Eintauchmarke tibereinstimmen.

Ganz eintauchend justierte Thermometer sind Thermometer, die so justiert sind, daf3
bei ihnen keine Fadenkorrektion erforderlich ist, wenn sie ganz eintauchend benutzt
werden. Allgemein sind fiir Prizisionsmessungen ganz eintauchende Thermometer
zu bevorzugen. Unter ganz eintauchend wird dabei nach DIN 12 770 verstanden. daf3
sich das Thermometer bis zur Fadenkuppe auf der zu messenden Temperatur befindet,
bei einer Kalibrierung im Fliissigkeitsthermostaten also bis zur Fadenkuppe eintaucht.
Dies ist in der Praxis kaum zu realisieren. In Deutschland werden deswegen Thermo-
meter beim Kalibrieren unterhalb der Fliissigkeitsoberfliche abgelesen, was allerdings
nur bei durchsichtigen Fliissigkeiten moglich ist. Die Expansionserweiterung darf al-
lerdings nie eingetaucht werden. Wenn es nicht moglich ist, das Thermometer unter-
halb der Flissigkeitsobertliche abzulesen, wird das Thermometer oberhalb der
Fliissigkeitsoberfliche abgelesen. Gegebenenfalls ist zusiitzlich eine Korrektion fiir
die von der zu messenden Temperatur abweichende Temperatur des herausragenden
Fadens anzubringen. In einigen Lindern ist es tiblich, daf auf diese Korrektion ver-
zichtet wird, wenn bei der Messung die Fadenkuppe sich nur wenig (bis zu 10 mm)
oberhalb der Fliissigkeitsoberfliche befindet [Wise]. Es ist zu dokumentieren, welche
Eintauchbedingungen vorgelegen haben.

Vollstiindig eintauchend justierte Thermometer sind Thermometer, die so justiert sind,
daB} bei ihnen keine Fadenkorrektion erforderlich ist, wenn sie vollstindig eintau-
chend benutzt werden. Thermometer zur Messung der Lufttemperatur werden bei-
spielsweise vollstindig eintauchend justiert. Vorsicht: bei Thermometern mit Schutz-
gasfiillung besteht Zerstorungsgefahr, wenn hierfiir nicht vorgesehene Thermometer
vollstindig eintauchend eingesetzt werden.

1.2.3 Anforderungen an Fliissigkeits-Glasthermometer

Die Anforderungen, die im Interesse einer einwandfreien Beschaffenheit und Brauch-
barkeit an die Konstruktion und Ausfiihrung von Fliissigkeits-Glasthermometern ge-
stellt werden, sind stichwortartig in Tabelle 1.3 mit Angabe der jeweils heranzuzie-
henden Norm oder sonstigen Vorschrift aufgefiihrt.
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Tabelle 1.3: Anforderungen an Flussigkeits-Glasthermometer

Thermometer-Teil Anforderung

Glas thermisch stabil mit geringer thermischer
' Nachwirkung, chemisch bestindig
Glas zugelassen fiir Fliissigkeits-Glasthermometer

Thermometergetily

Abreifieinrichtung bei gut reproduzierbar, thermisch stabil
Maximumthermometern

Thermometerfliissigkeit | bei Hg: rein und trocken
farbbestindig bei benetzender Fliissigkeit,
zusammenhingend ohne Gasblasen und Faden-

- trennungen, oberhalb Fadenkuppe keine Fliissig-

| keitsreste oder Verunreinigungen

Norm,
Vorschrift

DIN 12 770

ISO 4795

| DIN 12770

| DIN 12 770

Schutzgastiillung trocken. sauerstofftrei

Skalentriiger Glas, Metall, Papier oder idhnliches
dicht an Kapillare anliegend

| DIN 12770

MeBkapillare innen glatt, homogen

DIN 12770

Skale Teilstriche senkrecht zur Thermometerachse
Teilstrichabstand mindestens 0.4 mm
Breite der Teilstriche hochsten 1/5 des Teilstrich-
abstandes, gleichmibig
' MefBbereich nur im Bereich der Verwendungs-
temperatur
Skalenteilungswert 1, 2, 5 bzw. dezimale Bruchteile
oder Vielfache hiervon

mebtechnische Angabe der Temperatureinheit
Aufschriften Glassorte des Gefiles (auler anderweitig
gekennzeichnet),
bei teilweise eintauchend justierten Thermometern:
Eintauchtiefe
Mittlere Fadenbezugstemperatur oder Norm
bei Extremthermometern: Minimum und/oder
Maximum
spezielle Aufschriften (z. B. Maximum 23 °C)

DIN 12770

. — -

z. B. DIN,
ASTM

Sonstiges | Herstellerzeichen bzw. Name des Herstellers
(nach Absprache) Seriennummer und Jahr der Herstellung
(evt. verschliisselt)

fertiges Thermometer thermisch stabilisiert DIN 12 770
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2  MeBgeritearten

2.1  Grundformen

Fliissigkeits-Glasthermometer sollen gerade sein und einen runden Querschnitt haben
(s. DIN 12 770, Fliissigkeits-Glasthermometer, Allgemeine Bestimmungen). Der
Durchmesser des GefiiBes soll nicht groBer sein als der des Thermometers. Fiir Son-
derformen von Thermometern darf von diesen Forderungen abgewichen werden.

Wesentliche Grundformen sind Einschluf3- und Stabthermometer. Withrend insbeson-
dere im deutschsprachigen Raum nahezu alle Prizisionsthermometer als Einschluf3-
thermometer ausgelegt sind, sind im angelséchsichen Sprachraum nahezu ausschlief3-
lich Stabthermometer verbreitet.

2.1.1 Stabthermometer

Die Skale befindet sich unmittelbar auf der dickwandigen Kapillare. Das im allgemei-
nen zylindrisch gehaltene Gefify schlieBt direkt an die Kapillare an. Eine erforderli-
che Kontraktionserweiterung sollte durch ein kurzes Stiick Kapillare vom Gefil3 ge-
trennt sein (s. DIN 12 770).

Folgende Kapillarformen sind iiblich:
" b 11

Bild 2.1:  Kapillarformen bei Stabthermometern

a) Kapillare rund (farbig belegt) mit ovaler oder runder Offnung
b) Kapillare prismatisch (farbig belegt) mit runder Offnung

a
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Die nachfolgend dargestellten VerschluBarten sind iiblich:

a b o d

Bild 2.2:  VerschluBarten bei Stabthermometern

a) oben rund zugeschmolzen b) oben ausgezogen
c) oben mit Knopf d) oben mit Ring

2.1.2 Einschluthermometer

Die Skale befindet sich auf einem von der Kapillare getrennten Skalentriiger; Kapilla-
re und Skalentriiger sind in einem Umhiillungsrohr eingeschlossen. Der Skalentriiger
des EinschluBthermometers mub so befestigt sein, daf er an der Kapillare dicht an-
liegt. Er muf sich bei Erwdrmung des Thermometers frei ausdehnen konnen.

Folgende Kapillarformen sind tiblich:

q m rot oder blau
spiegelnd
" b !

weil3
A\ spiegelnd

a C

Bild 2.3:  Kapillarformen bei EinschluBBthermometern

a) Kapillare rund mit ovaler oder runder Offnung
b) Kapillare prismatisch (auch farbig belegt) mit runder Offnung
c) rot bzw. blau
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Die Ausfiihrung des Thermometerverschlusses hiangt von der Art der Skalenbefestigung
ab. Man unterscheidet zwischen Skalentrigerfixierung oben hiingend oder unten auf-
sitzend (siehe DIN 12 770).

Q if 0 M

Bild 2.4: VerschluBarten bei EinschluBthermometrn
a) mit Glassattel unten und Feder oben (nach Fuel)

b) Befestigung des Skalentragers oben mit eingeschmolzenem Glasrohr (nach Richter)
c) Befestigung des Skalentragers oben mit angeschmolzenem Glasstift
d) Befestigung des Skalentragers oben in eingeklebtem, mit Isolierscheibe

abgedecktem Kork

e) Befestigung des Skalentrédgers oben in eingekittetem Kork, Umhullungsrohr mit
aufgekitteter Kappe verschlossen

f) mit Glassattel unten und Feder oben, eingekittetes Formteil zur Fihrung des
Skalentragers und der Feder, mit aufgekitteter Kappe
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2.1.3 Plattenthermometer

Ein Plattenthermometer ist ein Fliissigkeits-Glasthermometer, dessen Kapillare ohne
weitere Umhiillung auf einem plattenformigen Skalentriiger befestigt ist (DIN 12 770).
Die Fixierung der Kapillare erfolgt im allgemeinen durch das nach hinten abgeboge-
ne und spitz abgezogene obere Kapillarende in einer Bohrung des Skalentriigers
(Bild 2.5).

2.1.4 Maschinen-Glasthermometer

Ein Maschinen-Glasthermometer ist ein fiir die Verwendung in technischen Anlagen
bestimmtes Fliissigkeits-Glasthermometer, das in einem Gehiuse eingebaut ist und
mit dieser eine konstruktive Einheit bildet (Bild 2.6).

?
£

Bild 2.5: Plattenthermometer Bild 2.6:  Maschinen-Glasthermometer
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2.2 Spezielle Bauarten
2.2.1 Kalorimeterthermometer

Kalorimeterthermometer nach DIN 12 771 sind Thermometer mit ¢inem Skalen-
teilungswert von 0,01 °C, die in der Regel bei kalorimetrischen Messungen fiir die
genaue Bestimmung kleiner Temperaturdifferenzen bzw. Temperaturidnderungen ver-
wendet werden (Bild 2.7). Kalorimeterthermometer werden auch in 0,02 °C-Teilung
gefertigt.

2.2.2 Fadenthermometer

Fadenthermometer (Bild 2.8) sind Spezialthermometer zur Messung der mittleren Tem-
peratur eines herausragenden Fadenabschnittes, die bei der Berechnung von Faden-
korrektionen benotigt wird. Sie besitzen ein lingliches Gefild von etwa 50 mm bis
200 mm Linge und konnen sowohl als Stabthermometer als auch als Einschlul3-
thermometer ausgefiihrt sein.

——

DA ‘ ‘
5
U ! -3

Bild 2.7: Kaloriemeterthermometer Bild 2.8: Fadenthermometer
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2.2.3 Stock- und Winkelthermometer

Stockthermometer nach DIN 12 781 (Bild 2.9) und Winkelthermometer (Bild 2.10)
sind fiir die Temperaturmessung an schwer zuginglichen Stellen bestimmt. Das Un-
terteil dieser Thermometer ist deutlich gegen das die Skale tragende Oberteil abge-
setzt und kann bis zu etwa 5 m lang sein. Bei Winkelthermometern steht das Unterteil
in einem Winkel zum Oberteil. Beide Thermometerarten werden tiblicherweise teil-
weise eintauchend justiert.

A
T ETE

'

lc

ulund

Is
il

S 4

fol

¥ -
vulun

S
il

wili

S

C=a=
=

Bild 2.9: Stockthermometer Bild 2.10:  Winkelthermometer
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2.2.4 Siedethermometer

Siedethermometer sind fiir die Ermittlung des Luftdrucks aus der Siedetemperatur
des Wassers bestimmt und haben meist eine Teilung in hPa, oft auch noch in Torr
oder mbar. Wenn sie in Wassersiedeapparaten (Hypsometern) fiir Hohenmessungen
verwendet werden, heiflen sie auch Hypsometerthermometer.

2.2.5 Kontaktthermometer
Kontaktthermometer (Bild 2.11) sind mit festen oder einstellbaren Kontakten verse-

hene Thermometer, die bei der Regelung oder Signalisierung von Temperaturen zum
Schlielen oder Offnen von Stromkreisen dienen.

i

T

\\y
\\
:

= E(fS
Wandermutter Elllis
(s
HILH
/.,l
L L[
P == Stecker
T [— Z

Schleifkontakt

leitfahiger Belag

Zuleitungskontakt

Bild 2.11: Kontaktthermometer
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2.2.6 Extremthermometer

Als Extremthermometer werden Maximum-Thermometer z. B. nach DIN 58 654
(Bild 2.12), Minimum-Thermometer z. B. nach DIN 58 653 (Bild 2.13) und Maxi-
mum-Minimum-Thermometer bezeichnet. Diese Thermometer sind mit einer Schlepp-
marke oder einer Abreileinrichtung (z. B. durch Querschnittsverengung der Kapilla-
re) versehen und ermdoglichen die Ermittlung des in einem bestimmten Zeitraum auf-
getretenen Groitwertes oder/und Kleinstwertes der Thermometeranzeige.

L
T

1

Schleppmarke

P
N

—— Glasstift

e

Bild 2.12: Maximum-Thermometer Bild 2.13: Minimum-Thermometer
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2.2.7 Einstellthermometer

Einstellthermometer (z. B. Beckmannthermometer nach DIN 12 789) sind vorzugs-
weise fiir die Messung kleiner Temperaturinderungen oder -differenzen bestimmte
Thermometer (Bild 2.14), die innerhalb eines groferen Temperaturbereiches (z. B. von
— 20 °C bis 140 °C) auf eine beliebige Anfangstemperatur (Einstelltemperatur) einge-
stellt werden konnen. Bei Beckmannthermometern ist zu diesem Zweck an das obere
Ende der MeBkapillare eine Einstelleinrichtung angeschmolzen, die eine Trennstelle
(Abtropf- oder Abflielvorrichtung), ein Hilfsgefil fiir die Aufnahme des abgetrenn-
ten Quecksilbers und eine Einstellskale beinhaltet.

S

o A
Einsteliskale zﬁi |
= H E
T~ ooz
aq_F[
:eoé‘
?‘

3
=)

8

(bl

Trennstelle

i

S

l

Expansionserweilerung

—/

Bild 2.14: Einstellthermometer (Beckmannthermometer)

Die Details rechts zeigen die Tropfeinrichtung und Einstellskale
1: Einstellskale, 2: Hilfsgefaf3, 3: Trennstelle
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2.2.8 Umkippthermometer

Umkippthermometer (Bild 2.15) sind Thermometer, bei deren Umkippen der Faden
an einer bestimmten Stelle abreif3it. Das abgerissene Quecksilber flieft in die am an-
deren Kapillarende befindliche Erweiterung, ragt aber noch in die mit einer Skale
verbundenen Kapillare hinein. Aus dem Stand der vom abgetrennten Faden neu gebil-
deten Kuppe wird die z. Z. des Umkippens herrschende Temperatur ermittelt.

Tiefsee-Umkippthermometer sind druckgeschiitzte oder auch nicht gegen Druck ge-
schiitzte Umkippthermometer fiir die Tiefseeforschung, die mit Hilfsthermometern
fiir die Ermittlung von Fadenkorrektionen versehen sind [Scheibe].

——. Thermomeler-
gefdl
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druckgeschulzi nicht druckgeschutzt

Bild 2.15: Tiefsee-Umkippthermometer (in gekipptem Zustand)
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2.2.9 Sonstige Hinweise zu Spezialthermometern

Bei Beckmann-, Umkipp- und Maximum-Thermometern mit Abreifleinrichtung ist
die Kapillare iiber dem Quecksilber evakuiert.

Bei Kalorimeterthermometern, Siedethermometern und sonstigen Quecksilber-
thermometern, deren Mef3bereich 100 °C nicht wesentlich iiberschreitet, wird die
Kapillare tiber dem Quecksilber evakuiert oder mit einer Schutzgasfiillung versehen.
Evakuierte Thermometer haben den Vorteil, daf sich bei ihnen Fadentrennungen we-
sentlich leichter als bei Thermometern mit Schutzgasfiillung beseitigen lassen, haben
aber den Nachteil, dafl diese Fadentrennungen viel leichter auftreten (z. B. durch Trans-
port).
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3 Priifeinrichtungen und Priifmittel

3.1 Normalthermometer

Normalthermometer sind Thermometer, die riickfithrbar auf die nationalen Normale
kalibriert sind und fiir die Priifung, Eichung oder Kalibrierung von anderen Thermo-
metern benutzt werden. Bezugsnormale sind die an dem jeweiligen Ort vorhandenen
hochstwertigen Normale. Von ihnen werden i. allg. Kontrollnormale sowie Gebrauchs-
normale abgeleitet, die routinem@Big fiir Kalibrierungen verwendet werden. Fiir die
Kalibrierung von Flissigkeits-Glasthermometern kommen als Normalthermometer
fast ausschlieflich Platin-Widerstandsthermometer und Fliissigkeits-Glasthermometer
in Frage. Es empfiehlt sich, Normale zu verwenden, deren MeBunsicherheit um etwa
einen Faktor 3 kleiner ist als die angestrebte Mefunsicherheit der Priiflinge. Die beim
Einsatz von Widerstandsthermometern benutzten WiderstandsmefBgerite (Mef-
briicken, Normalwiderstinde usw.) miissen ebenfalls riickfiihrbar kalibriert sein.

Werden Fliissigkeits-Glasthermometer als Normal verwendet, so empfiehlt es sich,
solche zu verwenden, die einen kleineren Skalenteilungswert als die Priiflinge auf-
weisen. Der Anzeigebereich mufl den Eispunkt enthalten und die reduzierte Korrekti-
on muf fiir eine ausreichende Anzahl von Priifpunkten bekannt sein. Sie sollen bis auf
Ausnahmetilie ganz eintauchend justiert sein. Prismatische MeBkapillaren sind we-
niger geeignet, da die optische Verbreiterung des Fadens die Schitzung von Bruchtei-
len des Teilstrichabstandes erschwert.

Bei der Kalibrierung von teilweise eintauchend justierten Fliissigkeits-Glasthermo-
metern kann die Verwendung von teilweise eintauchend justierten Fliissigkeits-Glas-
thermometern moglichst dhnlicher Bauart als Normalthermometer zweckméfig sein,
dain diesem Falle die Fadenkorrektion bei Normalthermometern und Priiflingen etwa
gleich grof3 wird und daher vernachlissigt werden kann. Dieser Sonderfall fiihrt aller-
dings zu erheblich vergrofierten Mefunsicherheiten.

3.1.1 Rekalibrierfristen

Bei akkreditierten Kalibrierlaboratorien wird die Rekalibrierfrist fiir die verwendeten
Normalthermometer von der Akkreditierungsstelle festgelegt. Die Rekalibrierfrist ist
abhiingig von der akkreditierten kleinstmoglichen Mefunsicherheit und der Art der
verwendeten Normalthermometer, wobei unter Umstinden auch Nebenbedingungen,
wie der Nachweis hinreichender Stabilitiit der Thermometer, nachgewiesen z. B. durch



22 https://doi.org/10.7795/510.20200716A

Messungen am Eispunkt, gestellt werden kénnen. Als Richtwerte, die auch fiir die

Eichdmter als giiltig anzusehen sind, sind folgende Rekalibrierfristen zu betrachten:

1. Platin-Widerstandsthermometer: Die Rekalibrierfrist fiir extern zu kalibrieren-
de Bezugsnormale betriigt zwei Jahre. Die Rekalibrierfrist fiir interne Kalibrie-
rungen von Gebrauchsnormalen oder Kontrollnormalen betrigt ein Jahr.

[

Flissigkeits-Glasthermometer: Als Normale kommen hier nur ganz eintauchend
justierte Thermometer mit nicht benetzender Fliissigkeit (Ausnahme: Thermome-
ter fiir r < — 58 °C) und einer (Hilfs-)Skale am Eispunkt in Betracht. Die reduzier-
ten Korrektionen zeigen fiir hinreichend gealterte Thermometer kaum noch Ver-
dnderungen.

Falls die Fliissigkeits-Glasthermometer regelméiig am Eispunkt kontrolliert und die-
se Kontrollen dokumentiert werden und keine Besonderheiten auftreten, soll fiir alle
Arten von Normalen von folgenden Kalibrierintervallen ausgegangen werden:

e |. Rekalibrierung nach zwei Jahren
e 2. Rekalinrierung nach weiteren fiinf Jahren
e 3. Rekalibrierung nach weiteren zehn Jahren

e weilere Rekalibrierungen nach jeweils 15 Jahren.

3.2 Fadenthermometer

Fiir die Messung der mittleren Temperatur des herausragenden Fadens sind nach
Maoglichkeit Fadenthermometer mit angepaliten Gefiifllingen zu verwenden. Der
Skalenteilungswert betriigt i. allg. 1 °C; bei Fadenthermometern mit einem oberen
Ende des Mefbereichs von mehr als 300 °C ist auch ein Skalenteilungswert von 2 °C
tiblich.

Fadenthermometer sind vorzugsweise bis zum oberen Gefifiende eintauchend zu ju-
stieren. Die konstruktive Ausfiihrung der Fadenthermometergetiiie soll weitgehend
der des Oberteiles des Thermometers entsprechen., fiir das die mittlere Temperatur des
herausragenden Fadens gemessen werden soll. Bei der Kalibrierung von Einschluf3-
thermometern sind EinschluB-Fadenthermometer, bei der Kalibrierung von Stab-
thermometern sind Stab-Fadenthermometer einzusetzen. Sind keine hohen Anforde-
rungen an die MeBgenauigkeit gestellt, so kann hiervon abgewichen werden oder es
konnen als Ersatz fiir Fadenthermometer auch Hilfsthermometer (z. B. Satz Anschiitz-
thermometer) eingesetzt werden.
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Fiir Fadenthermometer werden die in Abschnitt 3.1.1 angegebenen Rekalibrierfristen
empfohlen.

3.3 Darstellung des Eispunktes

Fiir die Darstellung des Eispunktes wird fein gemahlenes oder geschabtes Eis, das aus
Rein- oder Reinstwasser hergestellt worden ist, in einen gut isolierten Behiilter (Dewar-
gefil) eingefiillt. Das Eis wird mit reinem Wasser versetzt, bis sich die Wasserober-
fliche etwa I cm bis 2 cm unterhalb der Eisoberfliche befindet. Fiir die Herstellung
reinen Wassers eignen sich z. B. lonenaustauscher (Entsalzer) und Destillationsanla-
gen. Der Eispunkt ist zweckmiifigerweise mit einem Normalthermometer (z. B. Fiissig-
keits-Glasthermometer, Mef3bereich — 1 °C bis + 1 °C, Skalenteilungswert 0,01 °C)
zu tiberwachen. Wird eine Temperatur bei 0 °C mit anderen Methoden dargestellt
(z. B. Fliissigkeitsthermostat), ist die Uberwachung mit einem Normalthermometer
unverzichtbar. Es wird in der Regel als ausreichend fiir die Priiparation des Eispunktes
angesehen. wenn die Unsicherheit der Temperaturdarstellung bei 0 °C kleiner als 20 %
der im Kalibrierschein des Priifling angegebenen MefBunsicherheit ist.

Wassertripelpunktzellen als Alternative zum Eispunkt werden im Anhang behandelt.

3.4 Thermostate

Die Kalibrierung. Priifung und Eichung von Fliissigkeits-Glasthermometern erfolgt
nahezu ausschlieBlich in geriihrten Fliissigkeits-Thermostaten (i. allg. Fliissigkeits-
bider genannt), bei Temperaturen oberhalb 600 °C in Fluidbidern. Temperatur-
Blockkalibratoren und Rohrofen sollten nur fiir besondere Anwendungen (z. B. Stabi-
lisierungspriifung) eingesetzt werden.

Ein Flissigkeits-Thermostat besteht im wesentlichen aus einem wiirmeisolierten Bad-
behiilter, einer Heizung und/oder einer Kiihlung und einem Riithrwerk einschlieBlich
geeigneter Stromungsfiihrung. Die Temperierung geschieht i. allg. nicht direkt. son-
dern iiber einen zweiten Behilter (Zweikammersystem). Die Temperatureinstellung
erfolgt z. B. iiber einen Regler mit PID-Prinzip. Die (rdumliche) Temperatur-
homogenitit und die (zeitliche) Temperaturstabilitit im Thermostaten sind zu opti-
mieren und auszumessen. Die Ergebnisse miissen dokumentiert und in regelmifBigen
Zeitabstinden tiberpriift werden. In Bédern, die dem derzeitigen Stand der Technik
entsprechen. wird eine rdumliche Temperaturkonstanz im Einbaubereich der verschie-
denen Thermometer und eine zeitliche Temperaturkonstanz iiber einen Mef3- und
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Ablesezyklus von jeweils wenigen Millikelvin erreicht. Die Eigenschaften des Ther-
mostaten sind mit einzubezichen bei der Bestimmung der MeBunsicherheit.

Fiir verschiedene Temperaturbereiche miissen verschiedene Fliissigkeiten eingesetzt
werden. Die folgenden Fliissigkeiten haben sich bewiihrt:

Tabelle 3.1: Empfohlene Flussigkeiten fur Fllssigkeits-Thermostate

Temperaturbereich Fliissigkeit Hinweise

=200 °C bis 5 °C  Pentan, Alkohol Flammpunkt beachten
5°Chis 95°C Wasser

— 30 °C bis 300 °C ‘ Silikondl, Mineralol

Flammpunkt beachten
Betrieb unter Abzug
200 °C bis 600 °C  Salz, z. B. Mischung aus 55.2 % besondere Vorsicht

KNO} und 44.8 % NaNO, (z. B. Schutzrohr) oberhalb
(Gewichtsanteil) des Siedepunktes von Hg

(357 °C)

Besondere Hinweise:

Ticfe Temperaturen: Handelsiibliche Kiiltemaschinen mit umweltfreundlichen Kiilte-
mitteln erlauben nur selten die Realisierung von Temperaturen unter — 100 °C. Tiefere
Temperaturen werden daher hiufig durch Kithlung mit fliissigem Stickstoff realisiert.

Hohe Temperaturen: Die Ausdehnung der Badfliissigkeit zwischen Raumtemperatur
und Betriebstemperatur ist erheblich. Es sind daher praktikable Moglichkeiten zum
Einfiillen und Entnehmen von Fliissigkeit vorzusehen (wichtig insbesondere fiir Salz-
bider).

Ablesung: Um ganz cintauchend justierte Thermometer moglichst gut ablesen zu kon-
nen, sollten mit Alkohol oder Wasser betriebene Bider mit einem Sichtfenster zur
Ablesung ausgestattet sein. Eine geeignete Beleuchtung mit einer Kaltlichtquelle ist
vorzusehen. Bei Ol- und Salzbiidern ist darauf zu achten, daB die Ablesung moglichst
dicht iiber der Fliissigkeitsoberfliche stattfinden kann, damit die Fadenkorrektion, die
wesentlich zur MeBunsicherheit beitriigt, klein bleibt.
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4

Korrektionen

Nach DIN 1319 (Grundlagen der Mefitechnik) Teil I (Grundbegriffe) gelten bei an-
zeigenden MeBgeriten, wie z. B. Fliissigkeits-Glasthermometern. fiir die Ausdriicke
MefBabweichung und Korrektion folgende Begriffsbestimmungen:

Mefabweichung: Abweichung eines aus Messungen gewonnenen und der Mel-
aréfe zugeordneten Wertes vom wahren Wert

Anmerkung: die MeBBabweichung wurde frither auch ,.Fehler genannt.

Im Eichwesen werden die Betrige der zulissigen Grenzwerte fiir MeBabweichungen
Fehlergrenzen genannt.

Systematische MeBabweichung: Abweichung des Erwartungswertes vom wahren
Wert

Korrektion: Wert. der nach algebraischer Addition zum unberichtigten Melergeb-
nis oder zum MeBwert die bekannte systematische MefBabweichung ausgleicht
Anmerkung: Die Korrektion hat den gleichen Betrag wie die systematische
MefBabweichung. jedoch das entgegengesetzte Vorzeichen.

Aus den obigen Ausfiihrungen ergibt sich folgende Definitionsgleichung:

Thermometeranzeige + Korrektion = ,richtige Temperatur*.

Beispiel: Thermometeranzeige: — 20,15 °C, Korrektion: — 0,07 °C,

Wrichtige Temperatur™: — 20,22 °C.

Da verschiedene Fehlerquellen die Thermometeranzeige beeinflussen kénnen, ist
zwischen mehreren Arten von Korrektionen zu unterscheiden, die im folgenden be-
sondere Bezeichnungen erhalten. Die Korrektionen sind teils einsatzbedingt (Faden-.
Druckkorrektion), teils Thermometereigenschaften (reduzierte Korrektion).

4.1

Korrektion, Eispunktkorrektion und reduzierte Korrektion

Durch die Korrektion (Anzeigekorrektion) wird der Tatsache Rechnung getragen, daf3
Mefgerite nicht fehlerfrei hergestellt werden konnen. Im folgenden wird davon aus-
gegangen, daf} die Korrektion fiir den Fall bestimmt wird, daf} das Thermometer in
senkrechter Stellung bei einem AufBendruck von 1013,25 hPa mit der Eintauchtiefe
und Fadentemperatur verwendet wird, fiir die es justiert worden ist (Abschnitt 1.2.2).
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Die Korrektion hat im allgemeinen an den verschiedenen Priifpunkten der Skale un-
terschiedliche Zahlenwerte. Wenn sie fiir eine ausreichende Anzahl von Priifpunkten
(Abschnitt 5.6.3) bestimmt worden ist, kann sie fiir dazwischenlicgende Priifpunkte
einigermafien sicher durch Interpolation ermittelt werden. Die Korrektion fiir den Priif-
punkt 0 °C (Eispunkt) wird mit K bezeichnet und Eispunktkorrektion genannt.

Die Korrektion kann durch Depression und Anstieg (s. Abschnitt 7.1) voriibergehende
oder bleibende Anderungen erfahren. Diese sind i. allg. fiir alle Skalenstellen gleich
grof und konnen daher durch die Kontrolle der Thermometeranzeige bei einer
Vergleichstemperatur erfait werden. Bei Thermometern, deren Anzeigebereich den
Eispunkt enthiilt, ist dies besonders ecinfach, da der Eispunkt sich ohne groen Auf-
wand sicher genug darstellen LBt (Abschnitt 3.3). Bei Priizisionsmessungen emp-
fiehlt es sich daher, die Korrektion K nach der Beziehung

K=K +K, (4.1)

in zwei Teile aufzuspalten, von denen der mit K bezeichnete und reduzierte Korrekti-
on genannte Teil durch Depression und Anstieg praktisch nicht beeinfluf3t wird. Der
zweite Teil. die Eispunktkorrektion K . erfalt die thermische Vorgeschichte des Ther-
mometers und ist bei wichtigeren Messungen unmittelbar nach deren Beendigung
neu zu bestimmen. Die reduzierte Korrektion ist mit der Korrektion identisch, die
man erhalten wiirde, wenn die Eispunktkorrektion gleich Null wiire.

Auf Kalibrierscheinen fiir Normalthermometer werden i. allg. die reduzierte Korrek-
tion K und die Eispunktkorrektion K angegeben. Die reduzierte Korrektion kann als
Thermometereigenschaft angesehen werden und ist normalerweise tiber lange Zeiten
(> 10 Jahre) unverindert. Die Eispunktkorrektion ist je nach Bedarf neu zu bestim-
men; die Angabe im Kalibrierschein dient vorwiegend der Dokumentation des
Augenblickszustandes und zur Verfolgung von Thermometerverinderungen.

Zur Bestimmung der Eispunktkorrektion ist der Eispunkt darzustellen und zu messen.
Die Eispunktkorrektion eines Fliissigkeits-Glasthermometers hiingt von den vorange-
gangenen Erwirmungen und Abkiihlungen des Thermometers ab. Es ist daher nicht
gleichgiiltig, zu welchem Zeitpunkt die Eispunktkorrektion bestimmt wird. In einigen
Lindern ist es gebriuchlich, die Eispunktkorrektion zu bestimmen, nachdem das Ther-
mometer fiir mindestens drei Tage bei Raumtemperatur gelagert wurde, in Deutsch-
land hingegen unmittelbar im Anschluf} an eine Messung. Bei Kalibrierungen wird
aus Kostengriinden i. allg. darauf verzichtet, nach jedem Kalibrierpunkt die Eispunkt-
korrektion zu bestimmen, sondern man begniigt sich mit ihrer Bestimmung nach der
tiefsten und der hochsten Einsatztemperatur. Bei der Kalibrierung von Normal-
thermometern sind ggf. zusitzliche Eispunktkorrektionen zu bestimmen, um durch
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Interpolation die den jeweiligen Priifpunkten zugehorigen Eispunktkorrektionen zu
bestimmen.

Esistauf jeden Fall anzugeben, zu welchem Zeitpunkt die im Kalibrierschein angege-
bene Eispunktkorrektion bestimmt wurde.

4.2 Fadenkorrektion

Die Wirkungsweise von Fliissigkeits-Glasthermometern beruht auf der unterschiedli-
chen thermischen Ausdehnung von Glas und thermometrischer Fliissigkeit. Bei ord-
nungsgemifer Anwendung des Thermometers kann man davon ausgehen, daf3 sich
der Hauptanteil der Fliissigkeit im Getidl bei der Mefltemperatur befindet. Ein gerin-
ger Anteil der Flussigkeit befindet sich jedoch in der MeBkapillare als herausragen-
den Faden, und dieser Teil der Fliissigkeit befindet sich unter Umstinden nicht auf der
Temperatur der Fliissigkeit im Getifl oder einer anderweitig festgelegten Temperatur.
Fiir genaue Messungen ist in diesem Fall cine Korrektion, die sog. Fadenkorrektion
anzubringen.

Die Fadenkorrektion kann mit Hilfe des relativen Volumenausdehnungskoeffizienten vy
berechnet werden. Fiir Hg in Normalglas N16B hat z. B. y bei 50 °C den Wert
v=0.000158 °C"'. Dies bedeutet, daf sich die Linge eines Hg-Fadens in einer Kapil-
lare bei einer Temperaturiinderung A7 um den Faktor (1 + vy Ar) veridndert. Ein Faden
der Linge A/ verdndert seine Linge bei einer Temperaturinderung von Ar um den
Betrag

8= Aly AL (4.2)

Beispiel: Ein Hg-Faden der Linge A/ = 100 mm verindert seine Linge bei einer
Temperaturidnderung von 50 °C auf 40 °C (Ar =~ 10 °C) um den Betrag

&/ = 100 mm * 0,000 158 °C' # (= 10 °C) == 0,158 mm.

d. h. von 100 mm auf 99,842 mm Liinge.

Bei Thermometern ist es hiiufig sinnvoll, die Linge des Fadens nicht in mm. sondern
Skalenteilen anzugeben. Der Vorteil ist dabei, daB man die Anderung der Liinge des
Fadens gleich in der Einheit °C bekommt. Die Linge des Fadens zwischen den Ab-
lesestellen M und M, betriigt n = M, — M,. Gleichung (4.2) gilt unveriindert und lautet
jetzt:

on=208t=(M —-M,) yAtr (4.3)
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Die Anderung 8n kann auch als Anderung der Temperaturanzeige &t ausgedriickt
werden.

Mit Worten ausgedriickt: Veridndert sich die Temperatur des Fadens zwischen der
Skalenanzeige M, und M, um die Temperatur Az, so fiihrt dies zu einer Anderung der
Temperaturanzeige des Thermometers um 7. Man beachte, dafl dieses Ergebnis un-
abhiingig von der Teilung des Thermometers ist.

Die fiir die Berechnung der richtigen Temperatur anzubringende Fadenkorrektion K,
betrigt dann

K.=-3dt (4.4)

Zu der Thermometeranzeige ist in folgenden Fillen eine Fadenkorrektion zu addie-
ren:

a) Bei einem ganz eintauchend justierten Thermometer ragt ein Teil des Fadens her-
aus.

b) Ein teilweise eintauchend justiertes Thermometer wird nicht mit der vorgeschrie-
benen Eintauchtiefe benutzt oder die Temperatur des Fadens weicht von der Faden-
bezugstemperatur ab.

Bei ganz eintauchend justierten Thermometern wird in einigen Landern auf die Faden-
korrektion verzichtet, wenn der Faden nur ein kurzes Stiick (maximal 10 mm) heraus-
ragt. Im Kalibrierschein ist dann die Linge des herausragenden Fadens anzugeben. In
Deutschland wird in solchen Fillen eine Fadenkorrektion durchgefiihrt.

Fiir die Ermittlung der Fadenkorrektion K, mul} die Temperaturverteilung lings des
Fadens, insbesondere die mittlere Temperatur des herausragenden Fadenabschnittes
bekannt sein. Diese ist einer direkten Messung nicht zuginglich und kann nur
niherungsweise mit relativ groffen MeBunsicherheiten bestimmt werden. Die Faden-
korrektion ist daher prinzipiell mit einer groflen Unsicherheit behaftet. Es bereitet
groBe Schwierigkeiten, K. mit einer relativen Unsicherheit von weniger als 20 %
(k = 2) zu bestimmen.

Am sichersten 1dft sich die mittlere Temperatur des herausragenden Fadenabschnittes
mit Fadenthermometern bestimmen, die direkt neben dem herausragenden Faden an-
gebracht werden (Bild 4.1). Die Messung wird um so genauer, je besser das Faden-
thermometergefifl dem Oberteil des im folgenden als Hauptthermometer bezeichne-
ten Thermometers entspricht, fiir das die Fadenkorrektion bestimmt werden soll. Queck-
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silber-Fadenthermometer sind fiir die Priifung von Thermometern mit benetzender
thermometrischer Fliissigkeit ungeeignet.

Wenn keine Fadenthermometer zur Verfiigung stehen, kann die mittlere Temperatur
des herausragenden Fadens mit Hilfsthermometern abgeschiitzt werden.

4.2.1 Fadenkorrektion fiir ganz eintauchend justierte Thermometer

Wenn bei einem ganz eintauchend justierten Thermometer ein Teil des Fadens heraus-
ragt, ist bei Benutzung von Fadenthermometern die Fadenkorrektion K| nach der For-
mel

K.=WM -M)y(@-1) 4.5)

zu berechnen. Es bedeuten:
M. Anzeige des Hauptthermometers

Anzeige des Hauptthermometers, wenn seine Fadenkuppe in der Hohe des un-

teren Endes des Fadenthermometergefifies stehen wiirde

Y relativer Ausdehnungskoeffizient der thermometrischen Fliissigkeit gegentiiber
der Glassorte, aus der das Gefifl des Hauptthermometers besteht

t Badtemperatur

7. mit dem Fadenthermometer gemessene Temperatur.

Die Differenz (M — M) wird hilufig mit ,,n* (Anzahl von Gradabschnitten oder Grad-

dquivalenten) bezeichnet.

Das Fadenthermometer ist moglichst dicht neben dem Thermometer, dessen Faden-
temperatur bestimmt werden soll, so anzubringen, daf3 sich das obere Ende des Faden-
thermometergefifies in der Hohe der Fadenkuppe des Hauptthermometers befindet.
Damit die Ubergangszone von der Bad- zur Umgebungstemperatur vollstindig erfaBt
wird, muf} das untere Ende des Fadenthermometergefifes sich auf der Badtemperatur
befinden und bei Fliissigkeitsbidern mindestens 3 c¢m in die Badfliissigkeit eintau-
chen, s. Bild 4.1. Auf die genaue Linge des Fadenthermometergefifies kommt es
nicht an.

Hinweis: Bei Metallblockofen ist die Ubergangszone zur Umgebungstemperatur we-
sentlich ausgedehnter als bei Fliissigkeitsbddern. Es sollten daher Fadenthermometer
mit lingeren Gefifien verwendet werden.
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Der Wert des relativen Ausdehnungskoeffizienten y hiingt vor allem von der thermo-
metrischen Fliissigkeit, in geringerem Male von der Temperatur und der Glassorte ab.
Fiir die wichtigsten Fliissigkeiten kann man mit den in Tab. 4.1 angegebenen Durch-
schnittswerten rechnen:

Tabelle 4.1: Durchschnittswerte fur den relativen Ausdehnungskoeffizienten y

| Thermometriéché Fliissigkezi Y

“ Queicksilrti)er, Quecksi]bcr—TEulliL;q (),O()() l67°C !

‘ Galliumlegierung | 0.000 10 °C"!

‘ Pentan 0,001 55 °C"

" Toluol 0.000 96 °C"'
A[hy]ulkohol 0.001 07 °C!
Methylalkohol 0,001 19 °C"!

l B .

Tabelle 4.2: Wichtige Thermometerglaser

T

Glassorte Temperaturbereich | Kennzeichnung

N16B bis 430 °c einzelner roter Streifen
| 2954 bis 480 °C einzelner schwarzer Streifen
. Supremax bis 630 °C SPX8409, ohne
‘ Quarzglas bis 1000 °C ohne, ,,Quarzglas™

Bei Prizisionsmessungen ist von den in Tabelle 4.3 zusammengestellten y-Werten
Gebrauch zu machen. Es ist jeweils der Wert zu verwenden, der fiir die Temperatur
(1 +1.)/2 gilt.

Wenn die Teilung des Hauptthermometers, wie z. B. bei Pentanthermometern, nicht
linear ist oder wenn, was durchaus zuléssig ist, das untere Ende des Fadenthermometers
tiber die Skale des Hauptthermometers hinausragt, ist der in Formel (4.5) fiir
(M, —~M,) einzusetzende Wert aus der Empfindlichkeit E des Hauptthermometers und
der Liinge | des Fadenthermometer-Gefifies nach der Bezichung

M, ~M,=IIE (4.6)
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zu ermitteln. Dabei versteht man bei Mefgeriten mit Strichskale unter der Empfind-
lichkeit £ das Verhiiltnis der Anderung AL der Anzeige in Lingeneinheiten zu der sie
verursachenden Anderung AM der MeBgroBe. also E = AL/AM (DIN 1319). Die Emp-
findlichkeit kann bei Thermometern mit Hilfe einer einfachen Lingenmessung be-
stimmt werden.

Tabelle 4.3: Relativer Ausdehnungskoeffizient y verschiedener thermometrischer
Flussigkeiten

L. Nicht benetzende Fliissigkeiten

Relativer A;sdchinungsil'(ocl'fizicnt Y
Quecksilber und Quecksilber-Thallium in Gallium in
Temperatur | Normalglas | Thermometer-|  Supremax | Quarzglas | Quarzglas
N16B glas 2954 8409
°C oC-! | oC-! 1 oC-! ‘ oC-! i oC-!
-50 0,000 157 0.000 163 | 0,000 171 | |
0 0.000 158 0,000 164 0,000 172 0.000 181
50 | 0.000 158 0,000 164 | 0.000 172 0,000 181 0.000 118
100 0.000 159 0,000 165 | 0,000 173 ‘ 0,000 182 | 0,000 116
150 0.000 160 0.000 166 0,000 174 0.000 184
200 0.000 161 0,000 168 ‘\ 0,000 176 | 0,000 186
250 0.000 163 0,000 170 | 0.000 179 0,000 189 |
300 | 0.000 166 | 0.000 173 0.000 182 ‘ 0.000 193 |
350 0,000 170 0,000 177 0,000 186 0,000 197
400 0.000 175 0,000 182 0.000 191 0,000 203 ' 0.000 110

450 0.000 189 | 0.000 197 0,000 209

0.000 113

500 0,000204 0,000 216

600 0,000222  0,000234 0,000 107
700 | | 0.000254 |

800 | 0,000 105

1000 | 0,000 103
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1. Benetzende Fliissigkeiten

Relativer Ausdehnungskoeffizient y

| Alkohol
Temperatur Pentan | Toluol
‘ Xylol
oC OC 1 oC 1
—200 0,000 9 ‘
- 150 0.000 9 ‘
- 100 ‘ 0.001 0 0.000 9
=50 0.001 2 0.001 0
0 0,001 4 0.001 0
50 | 0,001 1

100 0.001 2

Beispiel fiir die Bestimmung der Empfindlichkeit £:

Bei einem Thermometer mit dem Mefbereich 20 °C bis 40 °C (Skalenteilungswert
0.02 °C) haben die Priifpunkte 30 °C und 35 °C einen Abstand von 101 mm. Dann ist
fiir diesen Skalenabschnitt

E=AL/AM =101 mm/5 °C =20,2 mm/°C.

Beispiel fiir die Bestimmung der Fadenkorrektion nach Formel (4.5) bei cinem ganz
eintauchend justierten Thermometer aus Supremax
M, 276 °C;: M, =202 °C; y= 0,000 179 °C"; 1, = 180 °C,

K, = (M ~M)y(-1)

Il

I. Niiherung: Da 1 nicht bekannt ist, wird 7= M angenommen. Nach (4.5) ist dann
K = 74°C-0,000 179 °C"-96°C=1,27 °C.

F
2. Niiherung: Mit den Ergebnissen der 1. Niherung wird die Rechnung nach (4.5)
wiederholt.

K" = (M + K.-M)yM +K —1)

;

= 7527°C-0,000 179 °C"-9727°C = 1,31 °C.
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Bild 4.1:  Fadenkorrektion ganz eintauchend

4.2.2 Fadenkorrektion fiir teilweise eintauchend justierte Thermometer

Fadentemperaturen sind insbesondere bei langem herausragendem Faden nur mit grof3er
MeBunsicherheit zu bestimmen. In vielen Fillen kann es daher sinnvoll sein, ein teil-
weise eintauchend justiertes Thermometer ganz eintauchend zu kalibrieren und dann
die auf die vorgeschriebene Eintauchtiefe und Fadenbezugstemperatur 7, bezogene
Fadenkorrektion rechnerisch zu bestimmen. Die Fadenkorrektion berechnet sich hier
zu

K.=(E)y(t,—t=(M, -M)y (1, - 1. (4.7)

Beispiel: Ein teilweise eintauchend justiertes Thermometer (Quecksilber in Normal-
glas N16B) mit einer Eintauchmarke bei M, = 30 °C und einer Fadenbezugstemperatur
von 7, =50 °C wird in einem Wasserbad bei r = 90 °C ganz eintauchend kalibriert. Die
Ablesung ergibt M, =90.45 °C.
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In diesem Fall ergibt sich:
Klf: (Ml 7M:)Y ([H =1
K, =(90,45°C-30°C).0,000158 °C". (50 °C -90 °C) =-0.382 °C.

Die Durchfiihrung der Kalibrierung unter ganz eintauchenden MefBbedingungen ist

(= o o o o
jedoch nicht immer moglich. Ein Kompromif3 kann dann sein, bei der Kalibrierung
tiefer ecinzutauchen als bei der Justierung vorgeschen.

Weicht bei einem teilweise eintauchend justierten Thermometer, das mit der vorge-
schriebenen Eintauchtiefe verwendet wird, die mittlere Temperatur 1, des herausra-
genden Fadens von der Fadenbezugstemperatur 7., ab, so ist je nachdem. ob die Ein-
tauchlinie auf der MefBkapillare oder auf der Verbindungskapillare liegt. die Faden-
korrektion nach Formel (4.5) oder (4.7) zu berechnen.

Liegt bei einem teilweise eintauchend justierten Thermometer, das mit der vorge-
schriebenen Eintauchtiefe verwendet wird, die Eintauchlinie auf der MeBkapillare, so
gilt fiir die Fadenkorrektion die Formel

K. =E)y(t,—1). (4.8)

Dabei ist / die Linge des Fadenabschnittes, der entsprechend der Justierung des Ther-
mometers herausragen soll. £ und y haben dieselbe Bedeutung wie in Abschnitt 4.3. 1
und sind nach den dort gemachten Ausfithrungen zu bestimmen. Fiir y ist der Wert von
Tabelle 4.3 einzusetzen, der fiir die Temperatur (¢, + 1,)/2 eilt.

Liegt bei einem teilweise eintauchend justierten Thermometer, das mit der vorge-
schriebenen Eintauchtiefe verwendet wird, die Eintauchlinie auf der Verbindungs-
kapillare und hat diese einen anderen inneren Querschnitt als die MeBkapillare, so gilt
fiir die Fadenkorrektion die Formel

K.=U/E)y @, —t.)+ (LJE) Yy, (1, —1.). (4.9)
Dabei bedeuten:
[, Linge des herausragenden Fadens zwischen der Fadenkuppe s, und der Stelle s .

an der die MeBkapillare in die Verbindungskapillare iibergeht

[, Linge des herausragenden Fadens zwischen der Stelle s und der Eintauchlinie s,
E Empfindlichkeit des Thermometers lings des Fadenabschnittes /|

£, Empfindlichkeit des Thermometers lings des Fadenabschnittes /,

7., mittlere Temperatur des Fadenabschnittes /,
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. mittlere Temperatur des Fadenabschnittes /,
Fadenbezugstemperatur
Y relativer Ausdehnungskoeftizient nach Tabelle 4.3 fiir die Temperatur (1, +1, )2

v, relativer Ausdehnungskoeffizient nach Tabelle 4.3 fiir die Temperatur (1, +1,,)/2

Beispiel fiir die Bestimmung der Fadenkorrektion nach Formel (4.6) bei einem teil-
weise eintauchenden Thermometer aus Normalglas N16B, Fadenbezugstemperatur
t,=30°C.

[, = 120 mm: £ =057 mm °C"'

y, = 0.000 158 °C"; 1, =38°C

[, = 175mm; E =3.5mm°C"

¥, = 0,000 158 °C 1, =55°C

K. = (/E)y, (t,—1.)+ JE)Y, (1,— 1)

K. = —(120/0.57) - 0,000158 - 8 °C
—(17573.5)-0.,000158 - 25 °C

K. = -027°C-020°C=-047"°C

Flussigkeitoberflache

IIHII/

I

TN
I

Bild 4.2:  Fadenkorrektion teilweise eintauchend.
Die Erklarung der Bezeichnungen findet sich im Text unter der Formel (4.9).
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Die mittleren Temperaturen kénnen je nach Linge des herausragenden Fadens mit
einem oder mehreren Fadenthermometern oder auch mit Hilfsthermometern gemes-
sen werden. Das untere GefiiBBende des untersten Fadenthermometers soll dabei in der
Hohe der Eintauchlinie des Hauptthermometers liegen. Bei Verwendung mehrerer
Fadenthermometer ist die mittlere Fadentemperatur 7, gemil

t=BL LSS (4.10)

zu berechnen. Die verschiedenen Fadenabschnitte konnen auch getrennt berechnet
und dann addiert werden.

Der in Formel (4.9) fiir £, einzusetzende Wert ist nach den Ausfiihrungen von Ab-
schnitt 4.2.1 zu bestimmen. £, kann dagegen, wenn MeBkapillare und Verbindungs-
kapillare verschiedene innere Querschnitte haben, nicht durch eine reine Lingen-
messung ermittelt werden. Da die Verbindungskapillare keine Teilung tréigt, kann £,
nur im tibertragenen Sinne als ,,Empfindlichkeit™ bezeichnet werden. Wenn die Faden-
kuppe sich durch Abkiihlen des Thermometers bis unter die Stelle s _bringen Lif3t, an
der die MeBkapillare in die Verbindungskapillare iibergeht, 1iBt sich die ,,Empfind-
lichkeit™ £, auf folgende Weise bestimmen:

Fiir zwei moglichst unterschiedliche Stinde s und s, der Fadenkuppe, die beide un-
terhalb von s_liegen miissen (s. Bild 4.2), werden die ihnen entsprechenden Tempera-
turen 7, und ¢, ermittelt, z. B. durch Abkiihlen des Thermometers in einem Thermosta-
ten. delldd% Thermometer nicht beschidigt wird, ist darauf zu achten, daf3 dabei die
Erstarrungstemperatur der thermometrischen Fliissigkeit nicht erreicht wird. £, ergibt
sich dann zu
E,=(s ~ A‘Z)/(rl -t)
Die Differenz (1, — ,) soll so groff wie moglich sein. Wenn sich die Fadenkuppe nicht

unter s _bringen laft, ist £, nach dem im Abschnitt 5.7.1 angegebenen Verfahren abzu-
schiitzen.

Bei einem teilweise eintauchend justierten Thermometer, das ganz eintauchend be-
.] =)
nutzt wird, betriigt die Fadenkorrektion

K. =WE)y(t,—1). (4.11)
[ ist die Linge des Fadens von der Eintauchlinie bis zu der Skalenstelle, die der Tem-

peratur ¢ des Thermometergefiiies entspricht. Wenn die Eintauchlinie auf der
Verbindungskapillare liegt, ist liber die Bereiche zu mitteln gemil I/E = X (I/E).
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Wenn ein teilweise eintauchend justiertes Thermometer tiber die Eintauchlinie hin-
aus, aber nicht bis zur Fadenkuppe eingetaucht wird, betrigt die Fadenkorrektion

K. =(/E)y, (t,—1)+ (LJE)Y, (t,=1). (4.12)

Der Index a bezieht sich dabei auf den Fadenabschnitt, der bei der Messung heraus-
ragt, der Index b auf den Fadenabschnitt, der herausragen miifite, aber eintaucht.

4.3 Druckkorrektion

Da das Gefil des Fliissigkeits-Glasthermometers nicht absolut starr ist, beeinfluf3t
der in der Umgebung des Gefilles herrschende Auflendruck und der auf die Innen-
wandung des GefiBes wirkende Innendruck die Thermometeranzeige. Eine Vergro-
Berung des Auflendruckes fiihrt zu einer hoheren Thermometeranzeige, eine Vergro-
Berung des Innendruckes dagegen zu einer niedrigeren Anzeige. Aus diesem Grund
ist erforderlichenfalls eine Druckkorrektion an der Thermometeranzeige anzubrin-
gen.

Der Auflendruck ist vor allem dann zu beriicksichtigen, wenn ein Thermometer ohne
druckdichtes Schutzrohr direkt in eine unter Uberdruck stehende Apparatur oder Rohr-
leitung eingebaut wird. In diesen Fillen ist zu der Thermometeranzeige folgende Druck-
Korrektion K zu addieren:

K =—(p-p,) (AtlAp). (4.13)

Dabei ist p der auf das Thermometergefidl wirkende AuBendruck, p, der Normal-
luftdruck mit p = 1013.25 hPa und (At/Ap) der Druckkoeffizient der Thermometeran-
zeige, der z. B. bei Quecksilberthermometern mit einem Gefif3durchmesser von 5 mm
bis 7 mm den Wert von etwa 0,1 mK/hPa hat. Dieser Wert kann bei allen Quecksilber-
thermometern zum Abschitzen des zu erwartenden Druckeinflusses und gegebenen-
falls auch zur Berichtigung der Thermometeranzeige verwendet werden. Eine experi-
mentelle Bestimmung des Druckkoeffizienten diirfte nur in Ausnahmefillen erforder-
lich sein.

Insbesondere bei Prizisionsthermometern mit feiner Teilung kénnen Einfliisse des
duPeren Druckes zu Anderungen der Thermometeranzeige fiihren, die in die GroBen-
ordnung der Mefunsicherheit bei der Kalibrierung kommen. Aufgrund von Wetter-
dnderungen sind Luftdruckschwankungen um =+ 30 hPa nicht ungewdhnlich. Orte in
einer Hohe von 2000 m iiber Meereshohe haben einen Normalluftdruck, der um etwa
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224 hPa gegeniiber dem Luftdruck auf Meereshohe erniedrigt ist. Wenn das Gefiil3
eines Thermometers 40 c¢m tief in ein Wasserbad eintaucht, so ist der Druck auf das
Gefill um 40 hPa gegeniiber dem édufieren Luftdruck erhoht. Vorsicht ist auch geboten
bei der Messung der Temperatur des Eispunktes: hiingt das Thermometer nicht frei
im Eisbad, sondern steht das Gefil} auf den Eisstiicken, so kann hierdurch ein Druck
auf das GefiB ausgeiibt werden, der zu einer meBbaren Anderung der Thermometer-
anzeige fiihrt.

Die Schutzgasfiillung kann vor allem dann zu Anzeigefehlern fiihren, wenn das Ther-
mometer beim Gebrauch wesentlich tiefer als entsprechend seiner Justierung eintaucht
und wenn der Druck des Schutzgases dabei erheblich zunimmt (Vorsicht: Zerstorungs-
gefahr!). Die dadurch entstehenden Anzeigefehler kénnen durch Vergleichsmessungen
bei vorgeschriebener Eintauchtiefe abgeschiitzt werden.
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S Priifung und Priifverfahren

5.1 Priifung, Bauartzulassung, Eichung, Kalibrierung

Fiir bestimmte Zwecke miissen Fliissigkeits-Glasthermometer vor ihrer Anwendung
gepriift, geeicht oder kalibriert sein. Die verwendeten Begriffe sollen nachfolgend
definiert und erlidutert werden. Hierbei wird DIN 1319 bzw. das Internationale Wor-
terbuch der Metrologie zugrundegelegt.

Priifung

Eine Priifung bedeutet: ..Feststellen, inwieweit ein Priifobjekt eine Forderung erfiillt™.

In diesem Sinn sind Bauartzulassung, Eichung und Kalibrierung spezielle Priifungen,
bei denen unterschiedliche Forderungen gestellt werden.

Bauartzulassung von MeBgeriiten

Feststellen, ob Muster einer Bauart von Meligeriiten die Anforderungen der Eichord-
nung (EO) und die PTB-Anforderungen beziiglich Mefrichtigkeit, Mefbestindigkeit
und Manipuliersicherheit erfiillen. Die Bauartzulassung ist die Voraussetzung fiir die
Eichung eines Meflgeriites.

Die Bauartzulassung wird in Deutschland von der Physikalisch-Technischen Bundes-
anstalt (PTB) nach positiv verlaufener Zulassungspriifung erteilt. Die Zulassung ist
durch Aufbringen des Zulassungszeichens auf den Mefigeriiten der zugelassenen Bauart
dokumentiert.

Allgemeine Bauartzulassung fiir Fliissigkeits-Glasthermometer

Bestimmte. in der Eichordnung festgelegte Bauarten von Mefgeriiten sind ohne Zu-
lassungspriifung durch die PTB allgemein zur Eichung zugelassen, wenn sie die An-
forderungen der Eichordnung und die PTB-Anforderungen erfiillen. Eine Kennzeich-
nung mit einem Zulassungszeichen erfolgt nicht.

Die Bauart der Fliissigkeits-Glasthermometer gehort zu den allgemein zur Eichung
zugelassenen MefBgeriiten und triigt kein Zulassungszeichen.

Eichung von MeBgeriten
Feststellen durch ein Eichamt, ob ein MeBgeriit zulassungsgerecht ausgefiihrt ist und
die Fehlergrenzen der Eichordnung einhilt. Die Eichung von Mefigeriten wird von
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den Eichidmtern der Bundeslinder durchgefiihrt und durch Aufbringen des Stempel-
zeichens auf dem gepriiften Mefgeriit dokumentiert.

Fiir bestimmte, meist gesetzlich geregelte Anwendungen ist die Verwendung geeich-
ter MeBgerite zwingend vorgeschrieben.

Eichung von Fliissigkeits-Glasthermometern

Feststellen, ob das Fliissigkeits-Glasthermometer der Eichordnung Anlage 14.1
(EO 14-1) und den PTB-Anforderungen (PTB-A 14.1) entsprechend ausgefiihrt ist
und die Fehlergrenzen einhilt. Im allgemeinen wird ein Eichschein ausgestellt.

Kalibrierung von Fliissigkeits-Glasthermometern

Feststellen. inwieweit ein Fliissigkeits-Glasthermometer den wahren (richtigen) Wert
der MeBgrofie Temperatur anzeigt. Der Umfang der Kalibrierung, z. B. im Hinblick
auf die Anzahl der Priifpunkte, erfolgt gemil den Forderungen des Auftraggebers.
Unabhiingig davon sollen allerdings die Anforderungen von DIN 12 770 beziiglich
der Fehlergrenzen eingehalten werden. Nach erfolgter Kalibrierung ist das Thermo-
meter mit einem Kalibrierzeichen zu versehen: es ist ein Kalibrierschein auszustellen,
der eine Angabe der MeBunsicherheit enthalten muf}. Eine Rekalibrierfrist wird nicht
angegeben.

Anmerkung: Um Verschiebungen des Skalentrigers erkennen zu konnen (und um
Manipulationen auszuschliefien), ist sowohl bei Eichungen als auch bei Kalibrierungen
seitlich auf dem Umbhiillungsrohr in Hohe eines der unteren bezifferten Teilstriche
eine die Ablesung nicht behindernde Strichmarke anzubringen., falls diese nicht be-
reits vom Hersteller aufgebracht worden ist.

5.2 Ablaufplanung

Das Vorgehen bei der Priifung, Eichung oder Kalibrierung eines Fliissigkeits-Glas-
thermometers wird nachfolgend schematisch dargestellt.
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5.3 Vorbereitung der Thermometer
5.3.1 Transport und Lagerung von Thermometern

Fiir den Versand von Fliissigkeits-Glasthermometer ist ein mit Schaumstoft gepolster-
ter Behiilter zu verwenden, der ein rutschsicheres Einlegen des Thermometers ermog-
licht. Beim Transport in Flugzeugen ist dieser Behilter in Kunststoffolie einzu-
schweiBen. um ein Auslaufen von Quecksilber zu verhindern. Der Behilter ist dann in
eine stabile Kiste zu verpacken. wobei er allseits von mindestens 10 ¢m Schaumstoft
0. d. umgeben sein soll. Die Kiste ist mit Aufklebern zu versehen, mit denen auf den
Inhalt hingewiesen wird. Das Anbringen von Schock-Indikatoren zur Feststellung von
Schlag- oder StoBibelastungen (z. B. ausgelegt fiir 25 ¢ oder 50 g. mit ¢ = Erdbe-
schleunigung = 981 m s °) fordert den sorgfiltigen Umgang des Transporteurs mit
der Kiste und dokumentiert den sachgemiiflen Umgang.

Dic Thermometer sind zur Verhiitung von Fadentrennungen méglichst in senkrechter
Lage aufzubewahren. Fiir diesen Zweck haben sich (Holz)-Gestelle bewiihrt, in denen
di¢ Thermometer in einer Hohe von etwa 2/3 ihrer Linge abgestiitzt werden. Die
Thermometer stehen dabei auf der Grundplatte des Gestells in Bohrungen. die mit
Weichgummi oder éhnlichem ausgekleidet sind. Thermometer mit benetzender
thermometrischer Fliissigkeit oder mit einem Skalenendwert unterhalb von etwa 50 °C
sind vor direkter Sonnenstrahlung zu schiitzen.

5.3.2 Eingangskontrolle und Beschaffenheitspriifung

Fliissigkeits-Glasthermometer sind sofort nach Empfang auf mechanische Beschiidi-
gungen zu iiberpriifen. Durch Sichtpriifung ist festzustellen, ob die in Abschnitt 1.2.3
aufgefiihrten Anforderungen eingehalten werden. Bei dieser allgemeinen Beschaffen-
heitspriifung sind folgende Punkte zu priifen:

Aubere Beschaffenkeit, Umhiillungsrohr

«  Feststellen der Glasart

e Kkeine Transportschiiden, Schriinkrisse

e Umhiillungsrohr enthiilt weder Hg noch andere Fremdkorper
Skalierung, Skalentrager

*  Breite des Teilstriches < 1/5 des Teilstrichabstandes

e Teilstrichabstand = 0.4 mm
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e Teilung nicht an Biegungen oder Querschnittsverengungen
e Teilung nicht bis zur Erstarrungstemperatur der thermometrischen Fliissigkeit
e Teilung nicht liber die Verwendungstemperatur des Glases

e bei nicht ganz eintauchend zu kalibriernden Thermometern muf die Fadenbezugs-
temperatur und die Eintauchtiefe angegeben sein

e Temperatureinheit (°C, K) aufgebracht
e Teilstriche senkrecht zur Achse
» Teilstrichbreite soll gleichmiiBig sein

e keine Teilungsfehler

Kapillare, Erweiterungen

e MeBkapillare glatt und ohne Einschliisse

e Erweiterungen und Anschluflstellen gehen ohne Verengung in die Kapillare iiber
e Skalentriger liegt fest an der Kapillare an und kann sich trotzdem frei ausdehnen
e Skale leicht und zuverldssig ablesbar

e Kapillare nicht verdrillt oder ungleichmifig im Innendurchmesser

» keine Hg-Tropfchen in der Expansionserweiterung/Kapillare

Thermometrische Fliissigkeit

* bei benetzender Fliissigkeit: keine Entfdrbung

* Quecksilber rein und trocken

» Fliissigkeits-Faden nicht unterbrochen

* keine Gasblasen (Gefil3, Kapillare) oder Fadentrennungen (ggf. beseitigen).

Besondere Aufmerksamkeit erfordert der Zustand der thermometrischen Fliissigkeit,
die mit einer Lupe zu kontrollieren ist. Die Methoden, bei Fadentrennung die
thermometrische Fliissigkeit zu vereinen und Gaseinschliisse zu entfernen, sind in
Tabelle 5.1 aufgefiihrt und in Abschnitt 7.2 ausfiihrlich dargestellt. Sie sollten nur von
erfahrenem Personal durchgefiihrt werden, wobei im Falle von Normalthermometern
eine Absprache mit dem Auftraggeber empfohlen wird.
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Tabelle 5.1: MaBnahmen bei Mangeln an der thermometrischen Flussigkeit. Eine
ausfuhrlichere Beschreibung der Verfahren findet sich in Abschnitt 7.2

Mingel der thermometrischen korrigierende Mafinahme

Fliissigkeit

abgetrenntes Fadenstiick, durch Abkiihlen Fliissigkeit im Gefil3 oder

Fliissigkeit am oberen Ende Erwirmen in der Expansionserweiterung

der Expansionserweiterung vereinen

Gaseinschluf} in Nihe durch Erwirmen Fliissigkeit in der Expansions-

der Fadenkuppe erweiterung vereinen

Fliissigkeit in Expansions- durch Erwiirmen hineindestillieren in die Kapil-

erweiterung lare (nur bei Thermometern mit Schutzgas-
fiillung!)

Quecksilbertropfchen an durch ,,auf den Kopf stellen und Schiitteln

Kapillarwandung oder Quecksilber in die Expansionserweiterung

Expansionserweiterung flieBen lassen (nur bei Thermometern mit
Vakuum in der Kapillare!)

Nach Anwendung dieser Verfahren sollten die Thermometer mindestens 2 Tage ruhen
und dann die Thermometeranzeige kontrolliert werden, z. B. am Eispunkt. Vor der
eigentlichen Priifung werden die Priiflinge auf Langzeit-Stabilitit gepriift (s. Ab-
schnitt 5.6.1).

5.4 Einbau der Thermometer fiir die Priifung

Beim Einbau von Fliissigkeits-Glasthermometern sind folgende grundsitzlichen Ge-

sichtspunkte zu beachten:

a) Der Wirmeaustausch zwischen dem Stoff (z. B. der Badfliissigkeit), dessen Tem-
peratur gemessen werden soll, und dem Normal bzw. Priifling muf3 so gut wie
moglich sein.

b) Der Wirmeiibergang von Normal bzw. Priifling nach auflen bzw. von auflen muf3
so klein wie moglich sein.

¢) Es ist darauf zu achten, dafl das Thermometer keinen mechanischen Belastun-
gen — insbesondere Stoflen — ausgesetzt wird.

d) Die Thermometer sind vor dem Einbau griindlich zu reinigen und mit deminerali-
siertem Wasser zu spiilen.
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5.4.1 Einbau bei unterschiedlichen Eintauchtiefen

Fliissigkeits-Glasthermometer sind vorzugsweise mit der Eintauchtiefe einzubauen,
fiir die sie justiert worden sind (vgl. Abschnitt 1.2.2). Davon kann oder muf u. a. in
folgenden Fillen abgewichen werden:

a)

Teilweise eintauchend justierte Thermometer mit einer vorgeschriebenen Ein-
tauchtiefe von wenigen Zentimetern sind etwas tiefer einzutauchen, wenn bei der
vorgeschriebenen Eintauchtiefe nicht sichergestellt ist, da3 das Gefidfy und ggf.
eine unter der Eintauchlinie liegende Kontraktionserweiterung sich vollstindig
auf der zu messenden Temperatur befindet. Es ist darauf zu achten, dal sie sich
auch innerhalb des Bades in der Zone mit definierter Temperatur befinden und
nicht etwa in der Ubergangszone mit zu grofem Temperaturgradienten in der Nithe
des Fliissigkeitsspiegels des Bades. Diese Uberlegungen gelten auch fiir ganz ein-
tauchend justierte Thermometer.

Bei direktem Einbau in einen Fliissigkeitsthermostaten wird empfohlen, das Ther-
mometer bis mindestens 40 mm, beim Einbau in ein Schutzrohr bis mindestens
60 mm iiber das obere Gefilende einzutauchen. Bei einem Thermometer mit ei-
ner Kontraktionserweiterung beginnt dieser Abstand an deren oberem Ende.

Teilweise eintauchend justierte Einschlufithermometer diirfen jedoch nur dann iiber
die Eintauchmarke hinaus eingetaucht werden, wenn der Skalentrédger sich bei der
Erwirmung auf die zu messende Temperatur nicht verformt und Skalenteilung
und Bezifferung nicht verblassen. Bei Thermometern mit einem Skalentriiger aus
Milchglas ist daher oberhalb von etwa 500 °C Vorsicht geboten (Expansions-
erweiterung nicht erhitzen!).

b) Teilweise eintauchend justierte Kalorimeterthermometer und Beckmannthermo-

c)

meter sollten ganz eintauchend gepriift werden, um den Einfluf} der Umgebungs-
temperatur auszuschalten. In Zweifelsfillen ist eine Vergleichsmessung mit der
vorgeschriebenen Eintauchtiefe vorzunehmen. Achtung: Wenn die Thermometer-
skale auf dem Sattel steht, muf die Lingenausdehnung der Skale beriicksichtigt
werden! Deshalb darf bei relativ groBen Abweichungen zwischen Bad- und Faden-
bezugstemperatur das Thermometer nicht zu tief eingetaucht werden. Auch eine
zu starke Erwiirmung muf} vermieden werden.

Bei ganz eintauchend justierten Thermometern kann der Faden je nach der Hohe
der Temperatur aus dem Thermostaten herausragen, wenn beim Eintauchen bis
zur Fadenkuppe thermometrische Fliissigkeit abdestillieren wiirde. Dies gilt ins-
besondere fiir Quecksilberthermometer, deren Kapillaren oberhalb des Fadens
evakuiert sind. Dieser Fadenteil ist zu korrigieren (s. Abschnitt 4.3).
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5.4.2 Halterung

Fiir die Halterung der Thermometer im Thermostaten kommen vor allem folgende

Vertahren in Frage:

a) Die Thermometer werden zwischen Blattfedern oder in anderen geeigneten Hal-
teeinrichtungen befestigt.

b) Die Thermometer werden je nach der Hohe der Temperatur z. B. mit Kork- oder
Gummistopfen oder mit Metallbuchsen in die dafiir vorgesehenen Offnungen des
Thermostaten eingesetzt. Bei Verwendung von Metallbuchsen wird das Thermo-
meter in Hohe der Buchse mit einem lingeren Mineralfaserstreifen von etwa | cm
Breite umwickelt und mit diesem in die Metallbuchse hineingesteckt. Die Mineral-
faserumwicklung ist so zu bemessen, dafl das Thermometer sicher gehalten wird,
sich aber mit geringem Kraftaufwand verschieben li6t. Achtung: Sicherheitsdaten-
blatt des Herstellers der Mineralfaser beachten!

5.4.3 Einbau fiir den Bereich niedriger Temperaturen

Thermometer mit benetzender thermometrischer Fliissigkeit sind so langsam abzu-
kiihlen, da3 beim Zuriickziehen des Fadens an der Kapillarwandung keine Fliissigkeit
hingenbleibt. Die Thermometer sind daher moglichst schon vor der Abkiihlung in
den Thermostaten einzubauen. Muf} ein Thermometer von Raumtemperatur aus di-
rekt in ein Kiltebad eingebaut werden, so ist zuerst das Thermometergefil teilweise
in die Fliissigkeit einzutauchen, damit die Kapillare moglichst lange warm bleibt und
die thermometrische Fliissigkeit gut abliuft. Erst wenn das Gefif3 die zu messende
Temperatur anndhernd angenommen hat, darf das Thermometer langsam und in klei-
neren Schritten weiter eingetaucht werden.

Einbau in fliissigem Stickstoff bzw. fliissige Luft
(Sicherheitsdatenblatt beachten!):

Die Fliissigkeits-Glasthermometer sind zuerst nur soweit durch den Kryostatendeckel
zu stecken, daf sich ihre Getife noch etwa 7 cm tiber der Fliissigkeitsoberfliche be-
finden. Andert sich die Thermometeranzeige nicht mehr wesentlich, so sind sie 1 cm
tiefer hineinzuschieben, bis die Anzeige wieder anniihernd konstant ist. Diese Schritte
sind solange zu wiederholen, bis der Fliissigkeitsspiegel erreicht ist. Es sind dann nur
die Thermometergefife teilweise einzutauchen. Nach niherungsweiser Anzeige der
Badtemperatur sind die Thermometer langsam bis zur vorgeschriebenen Tiefe einzu-
tauchen. Fiir den sachgemiilen Einbau ist ein Zeitaufwand von etwa einer Stunde
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erforderlich. Beim Ausbau ist in umgekehrter Reihenfolge vorzugehen. Achtung: Im
kalten Zustand ist die Gefahr von Glasbruch deutlich erhéht (Ausgasen der thermo-
metrischen Fliissigkeit).

Einbau am Eispunkt:

Vor dem Einsetzen des Thermometers ist mit einem geeigneten Glas- oder Kunststoff-
stab ein Freiraum fiir das Thermometer zu bohren. Auch teilweise eintauchende Ther-
mometer sollten ganz eintauchend gepriift werden, damit die Reproduzierbarkeit am
Eispunkt optimal genutzt werden kann.

5.4.4 Einbau fiir den Bereich hoher Temperaturen

Bei Salzbidern sind die Thermometer insbesondere bei Temperaturen oberhalb von
300 °C nach Moglichkeit in Metallschutzrohre einzubauen, da sie bei direktem Ein-
tauchen in die Salzschmelze verhiltnismifBig rasch matt wiirden. Die Schutzrohre
verhiiten auBerdem, dafl beim eventuellen Zerspringen des Thermometergefifies ein
Teil der heiflen Salzschmelze aus dem Badbehiilter herausgeschleudert wird. Dies ist
besonders wichtig bei Temperaturen oberhalb des Siedepunktes der thermometrischen
Fliissigkeit (Siedepunkt von Hg: 357 °C). Der Einbau in Schutzrohre empfiehlt sich
immer, wenn die thermometrische Fliissigkeit unter einem erhohten Druck steht.

Bei Thermometern, die in Thermostaten mit einer Temperatur oberhalb von etwa 150 °C
eingebaut werden miissen, ist der einzutauchende Thermometerteil vorsichtig auf na-
hezu die zu messende Temperatur vorzuwirmen. Falls die Erwirmung iiber einer Flam-
me erfolgt, sind die Thermometer zur Vermeidung von ortlichen Uberhitzungen hin
und her zu bewegen und um ihre Achse zu drehen. Danach sind sie langsam in den
Thermostaten einzutauchen.

Thermometer, die bei hoherer Temperatur aus dem Thermostaten genommen werden,
sind so lange an zugfreier Luft zu halten, bis ihre Temperatur unter etwa 50 °C abge-
sunken ist. Dann konnen sie auf geniigend temperaturfestem Didmmaterial abgelegt
werden, wobei das Gefil3 frei tiber die Unterlage hinausragen sollte.

Fliissigkeits-Glasthermometer mit Schutzgasfiillung diirfen bei hohen Temperaturen
1. allg. nur bis zur Fadenkuppe eingetaucht werden. Vor allem ist ein starkes Erwiir-
men der Expansionserweiterung zu vermeiden, da sonst der Druck der Schutzgasfiillung
zu stark ansteigen und zu fehlerhafter Anzeige oder sogar Beschidigung des Gefilles
fiihren kann. Auch im heifien Zustand sind St66e auf das Gefil unbedingt zu vermei-
den.
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5.4.5 Einbau von Normalen und Priiflingen

Die Priiflinge (auler Maximumthermometer) sind senkrecht in der Priifapparatur
zwischen den beiden Normalen anzuordnen. Die Gefile aller Thermometer miissen
sich auf derselben Temperatur befinden.

In Metallblockofen, deren Temperatur stark von der Eintauchtiefe abhiingt, sind Priif-
linge und Normale daher moglichst mit derselben, nicht zu kleinen Eintauchtiefe ein-
zubauen. Ragen die Thermometer infolgedessen mit verschieden langem Faden aus
dem Thermostaten heraus, so sind mehrere Fadenthermometer zu verwenden.

5.4.6 Einbau von Faden- bzw. Hilfsthermometern
zur Bestimmung der Fadentemperatur

Allgemein sollen zur Messung der Fadentemperatur Fadenthermometer verwendet
werden. Das untere Ende des Gefilies des Fadenthermometers muf} sich in der Bad-
fliissigkeit im definierten Temperaturbereich geniigend weit unterhalb des Fliissigkeits-
spiegels befinden (d. h. mindestens 30 mm eintauchen), das obere Ende des Gefif3es
des Fadenthermometers muf3 sich in der Hohe der Fadenkuppe des Priiflings befin-
den. Zur Messung der Fadentemperatur bei teilweise eintauchend justierten Thermo-
metern kann unter Umstinden eine andere Einbauweise vorteilhaft sein (s. Ab-
schnitt 4.3.2).

Falls kein geeignetes Fadenthermometer vorhanden ist (z. B. beim Anwender), kann
die Fadentemperatur mit Hilfsthermometern abgeschitzt werden. Bei der Verwen-
dung von zwei Hilfsthermometern sind diese so zu plazieren, daf} sich ihre Gefif3e auf
ein Drittel bzw. zwei Drittel der Hohe des herausragenden Fadens des Priiflings befin-
den. Die mittlere Temperatur des herausragenden Fadens des Priiflings ergibt sich als
Mittelwert aus den beiden an den Hilfsthermometern abgelesenen Temperaturen und
der Temperatur in der Meflzone des Thermostaten.

5.5 Ablesung der Thermometer

Da der Wirmeaustausch zwischen Thermometer und Umgebung Zeit erfordert, tritt
bei Fliissigkeits-Glasthermometern eine Verzogerung der Anzeige auf, die vor allem
von der Konstruktion und dem Einbau des Thermometers sowie von der Art und ggf.
der Stromungsgeschwindigkeit des zu messenden Stoffes abhingt. In einem gut ge-
riihrten Wasserbad betrigt die Einstelldauer von Quecksilberthermometern einige
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(5 bis 20) Sekunden. Die Ablesung der Thermometer sollte frithestens erfolgen, nach-
dem das Thermometer das Zehnfache der Einstelldauer der Priiftemperatur ausgesetzt
war. In der Praxis werden die Thermometer nach einigen Minuten erstmalig abgele-
sen und mit den Werten verglichen, die wenige Minuten spiter abgelesen werden.
Sind diese Werte unter Berticksichtigung von Korrektionen gleich, befinden sich die
Thermometer in einem temperaturstabilen Zustand. Gegebenentfalls wird diese Pro-
zedur mehrfach wiederholt.

In ruhender Luft, also auch bei dem Einbau der Thermometer in Schutzrohre, muf}
man allerdings mit einer Einstelldauer von Minuten rechnen. Dabei ist zu beachten,
dal} der Faden eines Einschluf3thermometers einen schlechteren Wirmekontakt zum
Thermostaten besitzt als der eines Stabthermometers. Einzelheiten werden im Ab-
schnitt 7.3 behandelt.

Fliissigkeits-Glasthermometer sind grundsitzlich bei konstanter oder leicht anstei-
gender Temperatur abzulesen. Als Ablesemarke dient die obere Begrenzung der
thermometrischen Fliissigkeit, und zwar bei nicht benetzenden Fliissigkeiten die Ober-
kante, bei benetzenden Fliissigkeiten die Unterkante des Meniskus. Die Bezugslinie
auf der Thermometerskale ist die Mitte der Teilstrichdicke. Dabei ist zu beachten, daf
der Faden und die Thermometerskale rdumlich nicht zusammenfallen, sondern hin-
tereinander liegen. Das Auge des Beobachters muf3 daher die Fadenkuppe auf die
Skale oder die Skale auf den Faden projizieren. Auge und Fadenkuppe sind in eine zur
Achse der MeBkapillare senkrechte Ebene zu bringen.

Bei Einschlufithermometern sind die Ablesungen frei von Parallaxenfehlern, wenn
bei dem ersten Teilstrich oberhalb der Fadenkuppe der durch die Kapillare hindurch-
gesehene Teilstrichabschnitt und die seitlich der Kapillare sichtbaren Enden des Teil-
striches als gerade Linie erscheinen.

Bei Quecksilber-Stabthermometern werden Parallaxenfehler vermieden, wenn bei der
Ablesung der oberste Teilstrich unterhalb der Fadenkuppe sich mit seinem vom Queck-
silber reflektierten Bild deckt. Bei Stabthermometern, deren Riickseite weder mattiert
noch emailliert ist, kann man auch, wenn man dabei die Blickrichtung nicht idndert,
von vorn und von der Riickseite her durch die durchsichtige Kapillare ablesen und das
Mittel der beiden Ablesungen verwenden.

Eine gute Beleuchtung (mit Kaltlichtquellen!) ist fiir einwandfreie Ablesungen uner-
ldBlich. Zur Erleichterung des Ablesens ist moglichst eine aplanatische Lupe mit etwa
vier- bis fiinffacher VergroBerung oder ein Ablesefernrohr mit etwa zehnfacher Ver-
groBerung zu verwenden. Der Einsatz einer Videokamera mit Monitor ist insbesonde-
re bei Salzbidern hilfreich, erfordert aber eine stabile und leicht justierbare Halterung
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der Kamera. Ein gelibter Beobachter kann die Lage der Fadenkuppe auf etwa ein
Zehntel der Skalenteilung schiitzen. Unter Beriicksichtigung von systematischen Ab-
lesefehlern kann bei Mittelung tiber eine grof3e Zahl von Ablesungen die Unsicherheit
der Ablesung unter optimalen Bedingungen (z. B. Eispunkt) etwa ein Sechzehntel der
Skalenteilung erreichen. Bei Prizisionsmessungen sollte das Thermometer in der Regel
von zwei Personen abgelesen werden. Steht nur eine Person zur Verfiigung, wird emp-
fohlen. die Ablesungen zunichst auf ein Aufnahmegeriit zu diktieren und erst spiiter
zu protokollieren. Mangels Erfahrung kann z. Z. noch nicht abgeschiitzt werden, wel-
che Unsicherheiten sich bei der Thermometerablesung mittels Videokamera und Bild-
auswertung erzielen lassen.

Beckmannthermometer, Kalorimeterthermometer und andere Thermometer mit sehr
feiner Kapillare zeigen bei Temperaturiinderungen einen ,,toten Gang*™, der auf Kapillar-
krifte zurtickzufiihren ist. Auch bei gleichmifigen Temperaturdnderungen steigt bzw.
fillt der Quecksilberfaden verzogert und sprungweise. Zur méglichst weitgehenden
Ausschaltung dieser Fehlerquelle ist bei allen Thermometern vor jeder Ablesung leicht
gegen das Thermometer zu klopfen, wozu z. B. ein Stiick Schlauch, besser jedoch ein
speziell konstruiertes Schlagwerkzeug verwendet werden kann.

5.6 MebBtechnische Priifung von Fliissigkeits-Glasthermometern
5.6.1 MebBtechnische Stabilitiit von Thermometern

Die Priifung auf ausreichende Stabilitiit (Stabilititspriifung) ist im Hinblick auf die
erforderliche Langzeit-Konstanz der Anzeigekorrektionen sehr wichtig und bei allen
Thermometern durchzufiihren.

Die Thermometer, die bei hohen Temperaturen (> 110 °C) eingesetzt werden, sind so
in den Thermostaten einzubauen, daf} auf jeden Fall das Gefidll und vorhandene
Kontraktionserweiterungen auf den Skalenendwert erwirmt und mindestens 5 min
auf dieser Temperatur gehalten werden. Dann werden sie in zugfreier Luft auf Zim-
mertemperatur abgekiihlt, anschliefend in ein Gefidls mit Eis eingesetzt und nach
Temperaturangleichung abgelesen. Danach werden sie 24 Stunden lang auf die dem
Skalenendwert entsprechende Temperatur erwidrmt, nach dem oben beschriebenen
Verfahren erneut abgekiihlt und nochmals beim Eispunkt abgelesen.

Alternativ kann man die Thermometer auch beide Male in den abgeschalteten Ther-
mostaten bis auf Raumtemperatur abkiihlen lassen. Wichtig ist aber, daf} die Thermo-
meter vor beiden Ablesungen auf dieselbe Weise abgekiihlt werden.
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Bei Thermometern ohne Skale am Eispunkt wird nach beiden Erwirmungen die An-
zeigekorrektionen fiir den untersten Priifpunkt ermittelt.

Thermometer, bei denen beide Ablesungen am Eispunkt (bzw. am untersten Priif-
punkt) um mehr als das 0,3fache des Skalenteilungswertes differieren, werden als
nicht ausreichend stabil betrachtet und sind fiir eine Eichung oder Kalibrierung nicht
geeignet.

5.6.2 Darstellung der Priiftemperaturen

Fiir die mefitechnische Priifung werden die Temperaturen i. allg. mit Thermostaten
(Fliissigkeitsbidern oder Metallblockofen), deren Temperatur mit Normalthermometern
ermittelt wird, dargestellt. Fixpunktzellen werden fiir Messungen an Fliissigkeits-Glas-
thermometern nur selten verwendet (Ausnahme: Eispunkt). Die Priifung in Thermo-
staten durch Vergleich mit Normalthermometern bietet den Vorteil, dafy die Priifung in
dem betreffenden Temperaturbereich bei jeder beliebigen Temperatur vorgenommen
werden kann.

Bei der Darstellung der Priiftemperaturen in Thermostaten soll die Temperatur ganz
langsam mit konstantem Gang steigen. Der Temperaturanstieg sollte wihrend des
vollstindigen Kalibriervorganges an einem Priifpunkt nicht grofer als 2 Skalenteile
des Priiflings sein. Dies kann i. allg. erreicht werden, wenn ein Temperaturgang von
0,01 °C min™' bis 0,1 °C min™' (je nach Skalenteilungswert) nicht tiberschritten wird.

Erfahrungsgemif konnen Thermometer nicht genau bei der vorgesehenen Tempera-
tur gepriift werden. Um dennoch mit ausreichender Sicherheit auf den Sollwert um-
rechnen zu konnen, darf die Badtemperatur withrend des Vergleichs der Priiflinge mit
den Normalthermometern hochstens um 3 Skalenteile von der Priiftemperatur abwei-
chen. Eine Ausnahme bilden hier die teilweise eintauchend justierten Thermometer,
die ganz eintauchend gepriift werden; deren Anzeige sollte jedoch um nicht mehr als
8 Skalenteile von dem vorgesehenen Priifpunkt abweichen.

5.6.3 Anzahl, Auswahl und Reihenfolge der Priifpunkte

Die Thermometer sind iiber den Skalenbereich so zu priifen, dafl die Anzeige-
korrektionen mit der gewiinschten Sicherheit interpoliert werden konnen. Die Priif-
punkte sind moglichst gleichmifBig iiber die Skale zu verteilen, ihre Spanne soll min-
destens 90 % der bezifferten Skale erreichen. In den meisten Fillen reicht es aus,
wenn der Abstand benachbarter Priifpunkte 100 Skalenteile betridgt.
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Die Bestimmung der Anzeigekorrektionen beginnt bei Thermometern, deren Anzeige-
bereich den Eispunkt enthilt, mit der Priifung am Eispunkt. Bei Thermometern, deren
Anzeigebereich den Eispunkt nicht enthilt, ist an dem zum Eispunkt niichstliegenden
Priifpunkt zu beginnen. Es wird empfohlen, die Reihenfolge der Priifpunkte in Rich-
tung steigender Temperatur festzulegen.

Nach der Priifung bei der héchsten Temperatur ist die Priifung beim ersten Punkt zu
wiederholen. Thermometer, deren Skalenendwert nicht oberhalb 110 °C ist, sind vor
der Wiederholungspriifung mindestens einen Tag bei Raumtemperatur zu lagern.

5.64 Bestimmung der Anzeigekorrektionen

Bei hohen Anforderungen an die Megenauigkeit ist folgendes zu beachten:

a) Thermometer sollen vor der meBtechnischen Priifung mindestens drei Tage bei
Raumtemperatur lagern.

b) Thermometer sind kurz vor der mefitechnischen Priifung mindestens 5 min auf
den Skalenendwert zu erwirmen und dann an zugfreier Luft abzukiihlen.

¢) Thermometer, deren Skalenendwert oberhalb von 110 °C liegt, sind vor der Be-
stimmung der Anzeigekorrektionen auf ausreichende Stabilisierung zu priifen.

Um eine ausreichend kleine MeBunsicherheit zu gewihrleisten, miissen bei der Prii-
fung jeweils zwei Pt-Widerstandsthermometer als Normalthermomter verwendet wer-
den. Ersatzweise konnen auch Fliissigkeits-Glasthermometer als Normalthermometer
eingesetzt werden, wenn deren Skalenteilungswert kleiner ist als der Skalenteilungs-
wert der Priiflinge.

Die Priiflinge (in der Regel nicht mehr als fiinf) werden in den Thermostaten zwi-
schen den beiden Normalthermometern angeordnet. Sie sind moglichst mit dem
temperaturempfindlichen Teil (mittlere Gefidhohe) in die gleiche Hohe zu bringen.
Bei der Priifung von Thermometern mit weit herausragendem Faden sind entspre-
chend viele Fadenthermometer zu verwenden.

Wenn ein in Bezug auf die angestrebte MeBunsicherheit hinreichend gleichmiBiger
Temperaturgang mindestens 5 min bestanden hat, werden die Messungen nach fol-
gendem Schema vorgenommen, wobei der Einsatz von zwei Personen empfohlen wird.
Die MeBwertaufnahme sollte gemifl dem in Tabelle 5.2 vorgegebenen Schema erfol-
gen.
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Tab.5.2: Reihenfolge der MeBwertaufnahme bei der Kalibrierung von
Flissigkeits-Glasthermometern

1

- MeBreihe ‘ Ableser Normal Priiflinge Normal  Ableser
} 1 | A ‘ N, P P, bis P | N, A |
w 2 A | N, | er)" bis Pzi’l | 77Ni A
; 3 | B VV*NZ I P bis P, P, | N1 B 3
4 B | N N, B

P, P, bis P, N

Die Ablesungen sind auf ein Zehntel des Skalenteilungswertes zu schiitzen und zu
protokollieren. Durch die angegebene Anordnung der Ablesungen erhiilt man jeweils
vier Ablesungen und der Einflufy des Temperaturganges der Priifapparatur wird mini-
miert, wenn die Ablesungen in gleichen Abstiinden ziigig aufeinander folgen.

Unmittelbar nach den Ablesungen ist zu kontrollieren, ob die Differenzen zwischen
der ersten und der vierten Ablesung bei den jeweiligen Thermometern annihernd den-
selben Wert haben. Unterscheiden sich die Differenzen um mehr als 0,25 Skalenteile
des Priiflings, so ist der Vergleich zu wiederholen. Ergibt die Wiederholung eine be-
friedigende Ubereinstimmung der Differenzen, so ist nur diese letzte Messung fiir die
Priifung auszuwerten. Andernfalls sind die Ursachen, z. B. der Temperaturgang des
Thermostaten oder die Beschaffenheit, der Thermometer festzustellen.

Ist der Priifling Ursache fiir zu grofe Differenzen, bewirkt das eine Vergroferung der
MeBunsicherheit. Ist der Thermostat Ursache fiir die grofien Differenzen, sollte er vor
einer weiteren Verwendung iiberpriift und ggf. repariert werden.

Falls Flussigkeits-Glasthermometer als Normalthermometer eingesetzt werden, so sind
deren Eispunktkorrektionen K mindestens nach dem ersten Priifpunkt und dem letz-
ten Priifpunkt zu bestimmen. Die Eispunktkorrektionen der Normalthermometer fiir
die tibrigen Priifpunkte konnen i. allg. durch lineare Interpolation ermittelt werden.
bei hohen Anforderungen an die Mefgenauigkeit sind sie jedoch an weiteren Priif-
punkten neu zu bestimmen. Werden Normalthermometer an einem Tag nacheinander
fiir mehrere Vergleiche bei derselben Temperatur benutzt, ohne dafy sie zwischen-
durch einer anderen Temperatur ausgesetzt werden, so konnen die unmittelbar nach
dem ersten Vergleich bestimmten Eispunktkorrektionen auch fiir die weiteren Ver-
gleiche bei derselben Temperatur verwenden werden.
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Nachdem die meftechnischen Priifungen an allen Priifpunkten bis zur hchsten Priif-
temperatur durchgefiihrt worden sind, ist die Eispunktkorrektur oder die Korrektur
des dem Eispunkt nichstgelegenen Priifpunktes erneut zu bestimmen.

5.6.5 Wiederholungsmessungen

Unterscheiden sich bei einer Messung die mit den Normalthermometern erhaltenen
Temperaturwerte 7 und 7, um mehr als 50 % der angestrebten MeBunsicherheit fiir
die Priiflinge oder bestehen sonst irgendwelche Zweifel an der Zuverlissigkeit einer
Messung, so ist diese zweimal zu wiederholen. Unter angestrebter MeBunsicherheit
wird hier und im folgenden die spiiter im Kalibrierschein anzugebende erweiterte
MeBunsicherheit (k = 2) verstanden. Wenn bei beiden Wiederholungsmessungen die
Differenzen zwischen 7 und 7, 50 % der angestrebten Mefunsicherheit nicht iiber-
schreiten, werden die beiden Wiederholungsmessungen unter Verwerfen der ersten
Messung der weiteren Auswertung zugrunde gelegt und fiir die Priiflinge die An-
zeigekorrektionen ausgerechnet.

Wenn die bei der ersten bzw. zweiten Wiederholungsmessung erhaltenen Anzeige-
korrektionen K* bzw. K der Priiflinge um nicht mehr als 50 % der angestrebten
MeBunsicherheit fiir die Priiflinge angegebene Mefunsicherheit voneinander abwei-
chen, gilt der Mittelwert (K™ + K”) /2 als Melergebnis.

Istdie Differenz 1, — 1, mindestens bei einer Wiederholungsmessung gréfer als 50 %
der angestrebten MefBunsicherheit, so sind die Normalthermometer nachzupriifen und
festgestellte Mingel nach Moglichkeit zu beseitigen. Handelt es sich bei den Normal-
thermometern um Fliissigkeits-Glasthermometer, so sind bei ihnen Kapillare und
thermometrische Fliissigkeit insbesondere auf Gasblasen, Feuchtigkeitsspuren, Faden-
trennungen und Destillate von Fliissigkeit zu kontrollieren. Bei Thermometern mit
benetzender thermometrischer Fliissigkeit ist ferner nachzupriifen, ob Fliissigkeits-
spuren an der Kapillarwandung hiingengeblieben sind und dadurch die Thermometer-
anzeige verfilschen. Auflerdem sind die Eispunktkorrektionen der Normalthermometer
neu zu bestimmen. Wird auch dann keine bessere Ubereinstimmung gefunden, sind
die Normalthermometer mit Kontroll-Normalthermometern zu vergleichen und ggf.
andere Normalthermometer zu verwenden. Bei Widerstandsthermometern als Normal-
thermometer ist die Stabilitit am Wassertripelpunkt oder Eispunkt zu tiberpriifen.

Ist bei den Wiederholungsmessungen die Differenz (K™ — K”) der Anzeigekorrektionen
eines Priiflings grofer als 50 % der angestrebten Mefunsicherheit, so ist je nach den
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besonderen Umstéinden der Priifling zurtickzuweisen oder die Priifung, soweit erfor-
derlich, zu wiederholen. Die Bestimmung der MeBunsicherheit bedarf in diesem Fall
besonderer Sorgfalt.

5.7 MeBtechnische Priifung von Spezialthermometern

Fiir die Priifung der in diesem Abschnitt behandelten Spezialthermometer gelten grund-
sitzlich die Richtlinien von Abschnitt 3.1 bis 5.6. Aus der Bauart der Thermometer
ergeben sich u. U. zusitzliche Anforderungen an das Priifverfahren, die nachstehend
beschrieben sind.

5.7.1 Stock- und Winkelthermometer

Bei der Priifung von teilweise eintauchend justierten Stock- und Winkelthermometern
ist die Fadenkorrektion nach den Formeln von Abschnitt 4.2.2 zu bestimmen, wobei
die Fadenkorrektionen von Abschnitten unterschiedlicher Kapillardurchmesser und
unterschiedlicher Fadenbezugstemperaturen getrennt berechnet und summiert wer-
den miissen.

Wenn sich die Fadenkuppe durch Abkiihlen des Thermometers nicht unter die Stelle
s, bringen 1dBt, an der die MeBkapillare in die Verbindungskapillare iibergeht, kann
die Empfindlichkeit £, nach folgender indirekten Methode, die jedoch mit einer gro-
Beren MeBunsicherheit verbunden ist, bestimmt werden:

Das Thermometer wird in einem Fliissigkeitsbad bei einer moglichst hohen Tempera-
tur 7 mit zwei moglichst weit auseinander liegenden Eintauchtiefen gepriift (Bild 5.3).
Bei der ersten Messung (kleinere Eintauchtiefe) taucht das Thermometer bis zur Stel-
le s,. bei der zweiten Messung (groere Eintauchtiefe) bis zur Stelle s ein. s, und s,
miissen unterhalb s, liegen und die Verbindungskapillare muf} zwischen s und s,
iiberall denselben inneren Querschnitt besitzen.
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Bild 5.3:  Einbau des Thermometers bei der Bestimmung der Empfindlichkeit E,
nach Formel 5.1

a) erste Messung b) zweite Messung

Wenn das Thermometer bis s, eintaucht, befindet sich der Fadenabschnitt s, s, auf der
Badtemperatur 7. Wenn das Thermometer nur bis s, eintaucht, ragt der Fadenabschnitt
s,s, aus dem Bad heraus und hat eine der Temperatur ¢ abweichende mittlere Faden-

temperatur 7, die gemessen werden muf3.
Bei beiden Eintauchtiefen werden nach der Beziehung

MeBabweichung e = Thermometeranzeige a — Temperatur 7 des Fliissigkeitsbades

die MeBabweichungen e, bzw. e, bestimmt, die sich infolge der verschiedenen Liin-
gen des herausragenden Fadens unterscheiden. Vorausgesetzt, daf sich wihrend der
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Messungen die Temperaturverteilung iiber dem Thermostaten nicht wesentlich in-
dert, kann man fiir die Differenz der MeBabweichungen niherungsweise die Bezie-
hung

ey—e =(|s,—s, |/E)y(1—1) (5.1
aufstellen, woraus sich E, ergibt.

y ist der relative Ausdehnungskoeffizient (Thermometerglas, thermische Fliissigkeit)
fiir die Temperatur (¢ + 1,)/2.

5.7.2 Siedethermometer

Bei Siedethermometern, deren Kapillare oberhalb des Fadens evakuiert ist, destilliert
leicht etwas Quecksilber ab. Wiihrend der mefitechnischen Priifung von Siede-
thermometern ist daher deren Kapillare oberhalb der Fadenkuppe besonders sorgfil-
tig mit einer Lupe auf Quecksilberniederschlige zu untersuchen. Diese sind wieder
mit dem Faden zu vereinigen.

Tabelle 5.3: Druckabhangigkeit der Siedetemperatur von Wasser

Druci< p Siedetemperatur ¢ Ap/At
hPa °C hPa/°C
800 93,485 29,7
810 93.820 30,0
820 94,151 30,3
830 94,479 30,6
840 94,804 31,0
850 95,125 31,3
860 95,443 31,6
870 95,758 31,8
880 96,071 32,2

8§90 96,380 325
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Druck P WSiedetempéfatur t 7 Ap/Ar
hPa °C hPa/°C
900 96.687 32,8
910 96,990 33,1
920 97,291 334
930 97,589 33,7
940 97,885 34,0
950 98,178 34,3
960 98,468 34,6
970 98,756 34,8
980 99,042 35.1
990 99,325 354
1000 99,606 35,8
1010 99,884 36,1
1020 100,160 36.4
1030 100,434 36.6
1040 100,706 37,0

1050 100,975 373

Die Siedetemperatur ist als Funktion des Luftdruckes in Tabelle 5.3 angegeben. Wenn
die gemessene Temperatur 7 nicht genau mit einem der Tabellenwerte zusammentllt,
kann der der Temperatur 7 entsprechende Druck p nach der Formel

Ap
p=py+—t—t (2:2)
0 Al‘( ())

interpoliert werden.

Fiir 7 ist der Tabellenwert der Siedetemperatur einzusetzen, der am néchsten bei der
mit den Normalthermometern gemessenen Temperatur liegt. p, ist der Druck, dem die
Siedetemperatur des Wassers 7, in der Tabelle entspricht.
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5.73 Extremthermometer
5.7.3.1 Maximum-Thermometer mit Abreifleinrichtung

Bei der Priifung von Maximum-Thermometern mit Abrei3vorrichtung ist sehr sorg-
filtig darauf zu achten, dafl die Temperatur, bei der die Priiflinge mit den Normal-
thermometern verglichen werden sollen, wihrend des Einstellens nicht iiberschritten
wird.

Das einwandfreie Arbeiten der Abreifleinrichtung ist in einem Priifbad bei der hich-
sten Priiftemperatur wie folgt zu untersuchen: Unter Benutzung eines Normal-
thermometers wird das Priifbad so eingestellt, daf} seine Temperatur zuerst ganz lang-
sam ansteigt und dann wieder um etwa den doppelten Skalenteilungswert abfillt. Durch
abwechselndes Ablesen des Normalthermometers und des Maximum-Thermometers
werden das Maximum der Temperatur am Normalthermometer und die diesem ent-
sprechende Anzeige (A,) des Maximum-Thermometers (vor dem Abreifien des Fa-
dens!) ermittelt. Nach einem Abfall der Badtemperatur um etwa den doppelten Skalen-
teilungswert wird das Maximum-Thermometer nochmals im Bad abgelesen (Anzeige
A,). Anschliefend wird die Differenz (A, bis A,) mit dem Betrag der Fehlergrenze
verglichen.

Der abgetrennte Faden muf sich, erforderlichenfalls nach entsprechender Abkiihlung
des Thermometers, aus jedem Stand innerhalb des Anzeigebereiches durch leichtes
Schleudern aus dem Handgelenk unter den untersten Teilstrich bringen lassen.

5.7.3.2 Minimum-Thermometer mit Schleppmarke

Die Minimumeinrichtung wird in einem geeigneten Bad auf folgende Weise gepriift:
Nachdem die Schleppmarke durch Neigen des Thermometers bis zur Fadenkuppe
gebracht worden ist, wird das Thermometer waagerecht in dem Thermostaten befe-
stigt, wobei Erschiitterungen zu vermeiden sind. Anschliefend wird die Badtemperatur
um einige Grad erniedrigt, mehrere Minuten konstant gehalten und dann wieder um
einige Grad erhoht. Wihrend des Minimums der Badtemperatur und nach der Wieder-
erwidrmung wird der Stand der Schleppmarke abgelesen. Auerdem wird kontrolliert,
ob die Schleppmarke so ausgefiihrt ist, daf sie sich zuverlissig ablesen ldf3t.

Die Minimumeinrichtung arbeitet dann einwandfrei, wenn sich der Stand der Schlepp-
marke beim Erwirmen des Thermometers um weniger als den Betrag der Fehler-
grenze fiir die Thermometeranzeige dndert.
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5.7.3.3 Maximum-Minimum-Thermometer mit metallischer Schleppmarke

Diese Thermometerart gehort zu den vollstindig eintauchend justierten Thermome-
tern. Nachdem die Schleppmarken mittels Magnet zur Fadenkuppe gebracht worden
sind, wird das Thermometer in dem Priifbad befestigt. Anschliefend werden die An-
zeigen von Normal und Priifling, wie in Abschnitt 5.6.4 beschrieben, protokolliert.
Nach der Priifung am hochsten bzw. tiefsten Priifpunkt wird die Badtemperatur um
einige Grad erniedrigt bzw. erhht (abhédngig ob Maximum- oder Minimumseite) und
dann wieder die Anzeigen der Schleppmarken protokolliert, wobei Erschiitterungen
zu vermeiden sind. Die Maximum- bzw. Minimumeinrichtung arbeitet dann einwand-
frei. wenn sich der Stand der Schleppmarken beim Abkiihlen bzw. Erwidrmen des
Thermometers um weniger als den Betrag der Fehlergrenze fiir die Thermometeran-
zeige dndert.

AuBerdem wird kontrolliert, ob die Schleppmarke so ausgefiihrt ist, daf sie sich zu-
verldssig ablesen 4Rt

5.74 Beckmannthermometer

Beim Einstellen eines Beckmannthermometers wird die Menge des fiir die Tempera-
turmessung wirksamen Quecksilbers nach dem im Abschnitt 5.7.4.1 angegebenen
Verfahren so lange geindert, bis die Fadenkuppe am Nullstrich der Hauptskale oder
in dessen Nihe steht, wenn sich das Thermometergefili auf der Einstelltemperatur
befindet. Als Faden des Beckmannthermometers gilt nur das in der Kapillare befind-
liche nicht abgetrennte Quecksilber.

Die in Abschnitt 4.1 gegebene Definition der Anzeigekorrektion ist fiir Beckmann-
thermometer ungeeignet, da diese Thermometer innerhalb ihres Verwendungsbereiches
beliebig eingestellt werden konnen und die Anzeigekorrektionen daher beliebige Werte
annehmen wiirden. Der Begriff Anzeigekorrektion ist fiir Beckmannthermometer auf
folgende Weise definiert.

a) Die Anzeigekorrektion fiir die Skalenstelle 0 Grad ist gleich Null.
b) Fiir die Anzeigekorrektion K der iibrigen Skalenstellen gilt

K=(r-1)-A. 5.3)

Dabei ist r die der Anzeige A entsprechende Temperatur und 7, die Einstelltemperatur.
Ebenso wie bei Thermometern mit festem Mefibereich gilt die Anzeigekorrektion fiir
die Benutzung der Thermometer in senkrechter Stellung bei dem AufBendruck
1013,25 hPa.
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Da beim Einstellen des Beckmannthermometers die Menge des fiir die Temperatur-
messung wirksamen Quecksilbers verindert wird, hiingen die Zahlenwerte der An-
zeigekorrektion von der Einstelltemperatur ab. Bei sehr genauen Messungen ist es
zweckmiiBig, die Anzeigekorrektion fiir die in Frage kommenden Einstelltemperaturen
zu bestimmen. Im allgemeinen reicht es aber aus, die Anzeigekorrektionen bei der
Einstelltemperatur 20 °C zu messen und aus ihnen die Anzeigekorrektionen fiir die
benotigten Einstelltemperaturen zu berechnen.

Mit steigender Einstelltemperatur nimmt die im Beckmannthermometer fiir die Mes-
sung zur Verfiigung stehende Quecksilbermenge und damit auch die Empfindlichkeit
des Thermometers ab. Die einem Grad der Thermometerskale entsprechende
Temperaturdifferenz nimmt daher bei Erhohung der Einstelltemperatur zu. Diesem
Verhalten wird durch Einfiihrung eines von der Einstelltemperatur abhiingigen Ein-
stellfaktors Rechnung getragen, dem man fiir die Einstelltemperatur 20 °C den Wert 1
gibt.

5.7.4.1 Einstellen von Beckmannthermometern

Vor dem Einstellen ist zu priifen, ob sich noch Gasreste in dem nicht abgetrennten
Quecksilber befinden. Hierzu wird von diesem so viel abgetrennt, dafy die Einstell-
temperatur etwa gleich der Raumtemperatur ist. Dann wird das Gefill mit der Hand so
weit angewirmt, daf} der Faden etwa das unterste Drittel der Mefkapillare ausfiillt. In
diesem Zustand wird das Thermometer erschiitterungsfrei auf den Kopf gestellt. Bleibt
in dieser Lage das nicht abgetrennte Quecksilber vereinigt, befinden sich in ihm keine
Gasreste. Liuft jedoch ein Teil des Quecksilbers in das Hilfsgefil3, sind die Gasreste
tiber den Faden zu bringen.

Wenn die Quecksilberfiillung gasfrei ist, wird das abgetrennte Quecksilber mit dem
tibrigen Quecksilber vereinigt. Zu diesem Zweck wird durch Drehen oder Schleudern
des Thermometers das abgetrennte Quecksilber im Hilfsgefil} vor die Trennstelle ge-
bracht. Wenn bei Thermometern mit der einfachen Einstelleinrichtung dabei der Fa-
den nicht bis zur Trennstelle reicht, wird das auf den Kopf gestellte Thermometer so
stark erschiittert, daly Quecksilber aus dem Gefil} in das Hilfsgefil flieft und sich mit
dem dort befindlichen Quecksilber vereinigt. Das Thermometer wird dann so vorsich-
tig aufgerichtet, dafl das Quecksilber beim Zuriickfliefen aus dem Hilfsgefil3 nicht
abreiBt und seine gesamte Menge schliellich zusammenhiingt. Erforderlichenfalls ist
dieses Verfahren zu wiederholen. Das Gefill wird dann so lange erwiirmt oder abge-
kiihlt, bis die Quecksilberkuppe an der Stelle der Einstellskale steht, die der gewiihl-
ten Einstelltemperatur entspricht.
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Anschlieflend wird das tiberschiissige Quecksilber abgetrennt. Thermometer mit der
einfachen Einstelleinrichtung nach Bild 2.14 (b) hilt man zu diesem Zweck aufrecht
in einer Hand und klopft mit dem Thermometerkopf je nach Bedarf einmal oder meh-
rere Male gegen die andere Hand, bis das gesamte {iberschiissige Quecksilber abge-
fallen ist. Dabei soll zur Vermeidung von Beschidigungen die Kapillare, in Klopf-
richtung gesehen, auf dem Skalentriiger autliegen. Bei Thermometern mit Tropfein-
richtung nach Bild 2.14 (a) trennt man das iiberschiissige Quecksilber durch eine nach
unten gerichtete Schleuderbewegung ab und bringt es beim Aufrichten des Thermo-
meters durch eine Drehbewegung in das Hilfsgefil.

Die Thermometereinstellung wird in einem auf die Einstelltemperatur eingestellten
Fliissigkeitsbad kontrolliert. Steht dabei der Faden zu hoch, so ist durch Erwidrmen
des ThermometergefifBes das iiberschiissige Quecksilber aus der Kapillare in das Hilfs-
gefiil} zu treiben und, wie oben beschrieben, abzutrennen. Dies ist bei Thermometern
mit Tropfeneinrichtung einfach, da man die der abzutrennenden Quecksilbermenge
entsprechende Tropfenzahl mit Hilfe der im allgemeinen auf dem Thermometer ange-
gebenen Tropfengrofe leicht ermitteln kann. Deshalb sollte vor dem Abtrennen die
Quecksilberkuppe an der Einstellskale auf eine Temperatur eingestellt werden, die
geniigend weit unter der Einstelltemperatur liegt. Steht dagegen der Faden zu tief, so
wird das Einstellen wiederholt.

Das Einstellen eines Beckmannthermometers ist verhiltnismadBig einfach, wenn man
weill, um wieviel Grad man das Thermometergefifl erwdrmen muf3, um die Faden-
kuppe von dem Nullstrich der Hauptskale bis zur Trennstelle ansteigen zu lassen.
Diese Temperaturdifferenz Ar erhilt man hinreichend genau z. B. dadurch, dal man
bei einer beliebigen bekannten Temperatur # des Thermometergefifies das tiberschiis-
sige Quecksilber abtrennt und anschlieBend die Einstelltemperatur 7, durch eine Mes-
sung ermittelt. Es ist dann Ar = (1 — 1). Wenn das Thermometer auf die Einstell-
temperatur 7, eingestellt werden soll, hat man das Thermometergefidl auf die Tempe-
ratur 7+ Ar zu bringen und dann das tiberschiissige Quecksilber abzutrennen.

5.7.4.2 Bestimmung der Anzeigekorrektionen

Die Priiflinge werden in der Regel bei den Skalenstellen 0, /7, 2 bis n Grad gepriift,
wobei die Skalenstelle n Grad der Teilstrich fiir den obersten ganzen Grad der Haupt-
skale ist. Die Ablesungen sollen jeweils hochstens £ 0,05 °C von den angegebenen
Priifpunkten abweichen. Die Einstelltemperatur ist ebenfalls auf + 0,05 °C einzuhal-
ten.
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Fiir die folgenden Ausfithrungen wird die Anzeige der Priiflinge bei den angegebenen
Priifpunkten mit a,a, a, bis a_und die mit den Normalthermometern bei diesen

Priifpunkten gemessene Temperatur mit 7, 7. 1,, bis 1 bezeichnet. Aus diesen Werten

ergibt sich die Anzeigekorrektion fiir die verschiedenen Priifpunkte zu
K, =(,~-1)-(a,~a) (5.4)
mit v= 1/, 2 bis n.

Die Anzeigekorrektion fiir Einstelltemperaturen, die von 20 °C abweichen, kann
niherungsweise nach der Formel

K (=K, 20)+v(C-1) (5.5)

mit v =1/, 2 bis n berechnet werden. Dabei ist

K, (1 Anzeigekorrektion fiir die Skalenstelle v Grad bei der Einstelltemperatur ¢

K, (20) Anzeigekorrektion fiir die Skalenstelle v Grad bei der Einstelltemperatur
20 °C

C Einstellfaktor, der von der Einstell- und Fadentemperatur abhiingt und fiir
die Einstelltemperatur 20 °C den Wert 1 hat.

5.7.5 Umkippthermometer

Die Thermometer miissen sowohl auf Richtigkeit der Thermometeranzeige als auch
auf Druckbestindigkeit bzw. Druckeinfluf gepriift werden.

5.7.5.1 Thermometrische Korrektionen und Uberpriifung der Abreiieinrichtung

In Abhingigkeit vom Skalenteilungswert werden die Messungen an den in Tabelle 5.4
aufgefiihrten Priifpunkten vorgenommen. Ergibt sich nach dieser Tabelle ein Abstand
des obersten Priifpunktes vom Skalenende, der groBer ist als das 0,5fache des vorge-
schriebenen Priifpunktabstandes, so ist der letzte Vollgradstrich zusitzlicher Priifpunkt.
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Tabelle 5.4: Prifpunkte in Abhéngigkeit vom Skalenteilungswert bei
Umkippthermometern

Skalenteilungswert Priifpunkte
e . * .
0,2 } 0 und die ganzzahligen Vielfachen von + 10
0,1 E 0 und die ganzzahligen Vielfachen von + 5
L 0,05 0 und die ganzzahligen Vielfachen von + 2
0,02 ‘ 0 und die ganzzahligen Vielfachen von + |

.
‘ \

Fiir die Messung am Eispunkt werden die Umkippthermometer in einem drehbaren
Isoliergefill vollkommen in ein Eis-Wassergemisch eingebettet. Hierbei muli das
Quecksilber aus der Erweiterung herausgelaufen sein und sich ein zusammenhingen-
der Faden vom Gefidf3 bis zum Meniskus ausgebildet haben. Nach Ablauf von minde-
stens 0,5 h fiir nicht druckgeschiitzte, bzw. 1 h fiir druckgeschiitzte Tiefsee-
Umkippthermometer, wird das Isoliergefdl um 180° gekippt, so daf} sich das Ther-
mometer jetzt in seiner Ablesestellung befindet. Fiir die Ablesung muf3 das Thermo-
meter aus dem Isoliergefdl entnommen und wieder auf den Eispunkt abgekiihlt wer-
den.

Im gleichen Arbeitsgang erfolgen die Eispunktablesungen an den Hilfsthermometern.

An den tibrigen Priifpunkten werden die Messungen in einem Wasserbad vorgenom-
men, in dessen Mitte sich eine um 180° drehbare Einspannvorrichtung fiir die
Umkippthermometer befindet. Die Priiflinge werden je viermal in die Mef3- und Ab-
lesestellung gebracht, wobei von zwei Beobachtern jeweils zwei Messungen vorge-
nommen werden. (Mefstellung: Das Thermometer steht aufrecht mit dem Gefidfl nach
unten/Ablesestellung: Das Thermometer steht aufrecht mit dem Gefid3 nach oben).
Beim Umkippen des Thermometers in die Mef3- bzw. Ablesestellung wird die Funk-
tionssicherheit des Thermometers, insbesondere die der Abreifleinrichtung, kontrol-
liert. Beim Kippen in die MeBstellung muf simtliches Quecksilber aus der Erweite-
rung laufen und einen zusammenhidngenden Faden vom Gefifl bis zum Meniskus
bilden. Beim Umkippen in die Ablesestellung muf} sich das Quecksilber an der Ab-
reiBvorrichtung trennen.
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5.7.5.2 Kontrolle des Volumens der Erweiterung

Fiir die Priifung des vom Hersteller aufgebrachten Wertes der Volumenkonstante Vol
werden die Thermometer auf den Eispunkt abgekiihlt und umgekippt, anschlieBend
vorsichtig aus dem Eis gezogen und so in ein Wasserbad von ca. 40 °C eingebaut, daf3
sie bei der nachfolgenden Messung ganz eintauchend abgelesen werden konnen. Ist
die Skalenendtemperatur kleiner als 40 °C, ist bei der Skalenendtemperatur zu prii-
fen. Nachdem die Tiefsee-Umkippthermometer diese Temperatur angenommen ha-
ben (bei den druckgeschiitzten Thermometern sind dazu mindestens 20 min erforder-
lich) wird die Anzeige der Priiflinge und der Normalthermometer abgelesen.

Die Formel fiir die Errechnung der Volumenkonstante Vo/ aus den gemessenen Wer-
ten leitet sich aus der allgemeinen Beziehung fiir die Volumenausdehnung von Fliis-
sigkeiten her. Bei dieser Ableitung soll beriicksichtigt werden, daf} der Meniskus des
am Eispunkt abgerissenen Quecksilbers nicht genau am 0 °C-Strich steht, sondern die
Anzeige A , vorhanden ist.

Somit gilt
Vol + A= (Vol+ A (1 + ) (5.10)

A, Anzeige am Eispunkt
A Anzeige im Wasserbad

¢ Badtemperatur
Daraus ergibt sich Vol zu

Vol =[(A-A)/(YD)] - A, (5.11)
Fiir y sind die Werte aus Tabelle 4.3 zu verwenden.

In der Praxis wird der Term A vernachlissigt, da auch bei dem groften nach der
Eichordnung noch zulidssigen Eispunktfehler der dadurch bedingte Fehler von Vol in
der GréBenordnung von 1 - 107 liegt.
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5.7.5.3 Thermometrische Priifung der Hilfsthermometer

Die Priifung der Hilfsthermometer (Stabthermometer mit einem Skalenteilungswert
von 0,5 °C oder 1,0 °C) erfolgt nach den Vorschriften fiir ganz eintauchend justierte
Thermometer geméf Abschnitt 5.6. Es ist an folgenden Priifpunkten zu priifen:

0°C, 10 °C, 20 °C, 30 °C und ggf. 40 °C.

5.7.5.4 Manometrische Priifung

Nicht druckgeschiitzte Umkipphermometer: Ermittlung der Anzeigeerhdhung unter
Druckeinwirkung

Der Druckkoeffizient £, wird aus der druckbedingten Anzeigeerhthung ¢, des Ther-
mometers und dem herrschenden Umgebungsdruck p bei bekannter Umgebungs-
temperatur bestimmt. Wegen der einfachen mefitechnischen Durchfiithrung wird die
Messung des Druckkoeffizienten am Eispunkt vorgenommen, da sich dieser bei guter
Reproduzierbarkeit einfach darstellen lat. Der Druckkoeffizient ergibt sich aus fol-
gender Gleichung:

k,=1t./p (5.12)

. thermometrisch korrigierte Anzeigeerhohung des Umkippthermometers unter
Druckeinwirkung bei 0 °C

p  Uberdruck

k. Druckkoeffizient.

Zur Bestimmung von &, wird das Thermometer in Abhiingigkeit vom Skalenendwert
zwei verschiedenen Priifdriicken p , p, ausgesetzt:

Tabelle 5.5: Skalenendwert und Prifdruck bei Umkippthermometern

'~ Skalenendwert  PrifdruckinMPa |
|

‘ in °C \ P, ‘ P, \
-_— m-m_m -
| 30 | 60 | 20 |
| 40 | 10 | 20 |

Bei anderen Skalenendwerten werden die Priifdriicke im entsprechenden Verhiltnis
gewithlt. Das Thermometer wird dem Priifdruck in einem mit Ol gefiillten Stahlgefidf3
ausgesetzt, das tiber eine Druckleitung an ein Kolbenmanometer mit Spindelpresse
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angeschlossen ist. Eine Drehvorrichtung dient zum definierten Kippen der Stahlgefife.
Das Thermometer wird dazu in seine MeBstellung gedreht und nach Vorkiihlung in
das mit Ol gefiillte StahlgefiB eingesetzt. Hierbei muf das Quecksilber aus der Er-
weiterung heraus gelaufen sein und sich ein zusammenhingender Faden vom Gefiif3
bis zum Meniskus ausgebildet haben. Das an das Drucksystem angeschlossene Stahl-
gefil wird in einen mit Eis gefiillten drehbaren Isolierbehilter eingebaut. Der Priif-
druck wird etwa eine Stunde aufrechterhalten. Danach wird das Stahlgefifl um 180°
gekippt, so daf} sich das Thermometer jetzt in seiner Ablesestellung befindet. Fiir die
Ablesung mul das Thermometer aus dem Stahlgefill enthommen und wieder auf den
Eispunkt abgekiihit werden. Die Thermometer werden jedem Priifdruck zweimal aus-
gesetzt und jeweils von zwei Beobachtern abgelesen.

Druckgeschiitzte Umkippthermometer: Priifung auf Bestindigkeit des Schutzrohres
unter Druck

Zur Priifung der Druckfestigkeit eines druckgeschiitzten Umkippthermometers wird
das Thermometer in ein mit Ol gefiilltes StahlgefiB eingesetzt und 20 Minuten lang
bei Raumtemperatur dem vom Hersteller angegebenen Priifdruck ausgesetzt; der Druck
betrigt im allgemeinen 40 MPa bis 60 MPa.
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6  MeBunsicherheiten

6.1 Grundlagen

Ziel jeder Messung ist es, der Grofle, die gemessen wird, durch Vergleich mit einer
Einheit einen Wert zuzuweisen. Dabei wird die Grofe, der die Messung gilt, die Mef3-
grofle und der zugeordnete bzw. zuzuordnende Wert das Mefergebnis genannt
[DIN 1319 T1]. Das MefBergebnis ergibt sich i. allg. durch eine geeignete Kombinati-
on der MeBwerte anderer Grofien, die withrend der Messung direkt oder indirekt er-
mittelt werden. Auf Grund der bei allen Messungen unvollkommenen Kenntnis kann
der Wert der bendtigten GroBen nicht eindeutig festgelegt werden. Vielmehr ist fiir
alle relevanten Grofen mit den Bedingungen der Messungen i. allg. ein mehr oder
weniger weiter Bereich von Werten vertriglich. Die MeBunsicherheit ist der Kenn-
wert, der dem Mefergebnis auf Grund der Messung beigeordnet wird und den Be-
reich der Werte charakterisiert, die der Mef3gréfie durch die Messung verniinftiger-
weise zugeschrieben werden konnen [DKD-3, 1998].

Zur MeBunsicherheit tragen alle fiir die Messung relevanten Grofen durch die unvoll-
kommene Kenntnis, die man tiber sie hat, bei. Die Art und Weise, wie das geschieht,
wird durch das Modell der Auswertung festgelegt. Es beschreibt, wie sich die Werte y
der MeBgroBe aus den Werten x, x,, ...x, der fiir die Messung relevanten oder die
Messung beeinflussenden Grofien ergeben

Y=f (X Xpens X)) 6.1)

Die Werte x, nennt man die Eingangswerte der Auswertung, die zugehorigen GroBen
die Eingangsgrofien. Auf Grund der Beziehung (6.1) pflanzt sich die unvollstindige
Kenntnis tiber die Eingangsgrofen auf die Megrofe fort. Als allgemeiner Kennwert
fiir die unvollstindige Kenntnis einer GroBe wird die ihrem Wert beigeordnete
Standardmefunsicherheit benutzt. Kénnen die Eingangsgrofien als voneinander un-
abhiingig vorausgesetzt werden — was bei der tiberwiegenden Zahl der Messungen der
Fall ist oder durch geschickte Wahl der Eingangsgrofien erreicht werden kann —, so
ergibt sich das Quadrat der Standardmefunsicherheit, die dem Mefergebnis beizu-
ordnen ist, als Summe der Quadrate der Unsicherheitsbeitrige, die von den einzelnen
Eingangsgrofien herriihren:

W (y)=u (v)+u;(y)+.+u(y). (6.2)
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Der Unsicherheitsbeitrag einer einzelnen Eingangsgrofie ist das Produkt aus der
Standardmefunsicherheit, die dem betreffenden Eingangswert zugeordnet ist, und dem
der Grofe in der Auswertung zukommenden Sensitivititskoeffizienten ¢,

u(y)=c -u(x) . (6.3)

Die verschiedenen Sensitivititskoeffizienten geben, an wie stark Anderungen in den
verschiedenen Eingangswerten auf den Ergebniswert durchgreifen. Sie ergeben sich
allgemein aus dem Modell der Auswertung durch partielle Differentiation

A

¢ ==,
i (2\'/ (6.4)

sie konnen aber auch experimentell bestimmt werden (siche hierzu [DKD-3]).

Fiir die Festlegung der den Eingangswerten beizuordnenden StandardmefBunsicher-
heiten werden je nach der Art der vorliegenden Kenntnis zwei unterschiedliche Me-
thoden angewandt.

Ermittlungsmethode A: Wird unter offensichtlich gleichen Bedingungen in einem
MeBverfahren der Wert einer Eingangsgrofie mehrmals ermittelt und dabei die unter-
schiedlichen Werte festgestellt, so ist der Wert, der der betreffenden Grofle in der
Messung zugeordnet wird, der arithmetische Mittelwert aus den festgestellten Werten

q +4g> +...+ ¢
— 7 12 /n' (6.5)

q

n
Die diesem Wert beizuordnende StandardmefBunsicherheit ist die empirische (aus den
beobachteten Werten geschiitzte) Standardabweichung des arithmetischen Mittelwer-

tes

o = { __2+ ')—_2+...+ g )
u(q) = s(q) = \/(q‘ 9 (‘/_n(n‘/l = (Gn = q)

(6.6)

Ein Beispiel fiir die Ermittlungsmethode A ist die Bestimmung der mittleren Able-
sung eines Fliissigkeits-Glasthermometers als Mittelwert mehrerer Einzelablesungen.
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Ermittlungsmethode B: Wird nur ein Einzelwert einer Eingangsgrofie beobachtet oder
ist nur ein Einzelwert bekannt — was hiiufig der Fall ist, — kann die StandardmeBunsicher-
heit nicht mit statistischen Methoden ermittelt werden. Es werden dann Methoden,
die sich nicht auf statistische Verfahren abstiitzen, benutzt, um die Standardunsicherheit
aus der jeweils vorliegenden, unvollstindigen Kenntnis tiber die betreffende GrofBe zu
ermitteln. Wird ein Wert aus einer friiheren Messung oder aus Herstellerangaben, ein
Referenzwert oder ein Wert aus einem Kalibrierschein verwendet, so wird die beige-
ordnete StandardmeBunsicherheit aus der dort mitgeteilten Unsicherheitsangabe be-
stimmt. In vielen Fiillen kann die benotigte Information auch aus allgemeinen Kennt-
nissen tiber das MeBverfahren oder seiner Teile gewonnen werden. so z. B. bei der
digitalen Auflosung einer Anzeige aus dem Ziffernschritt der letzten signifikanten
Stelle. Hier sind. wie in vielen anderen Fillen, nur Grenzen o und o, bekannt, inner-
halb derer der Wert der Eingangsgroéfe mit Sicherheit liegen muf3, ohne daf einem der
Werte des Bereiches eine besondere Priferenz gegeben werden kann. Dieser geringen
Kenntnis entspricht eine gleichférmige und damit rechteckférmige Verteilung der
moglichen Werte iiber den Bereich von o bis ¢, mit der Halbweite

a, —a

Aa = ——. (6.7)

Der betreffenden Eingangsgrofie ist dann der Wert

a, +a_

% === (6.8)

mit der beigeordneten StandardmefBunsicherheit

Aa

ulx;) = —. 6.9
V=73 (6.9)

zuzuordnen.

Ein Beispiel fiir die Ermittlungsmethode B ist die Unsicherheit iiber eine zeitliche
Variation der Temperatur eines Fliissigkeitsbades. Die vorhandene Information ist in
der Regel durch unabhingige Untersuchungen gewonnen und erlaubt i. allg. keine
Aussage iiber eine wahrscheinlichste Temperatur, die bei der Kalibrierung eines Ther-
mometers vorgelegen hat.
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In Kalibrierscheinen oder bei Priifergebnissen wird i. allg. die erweiterte MeBun-
sicherheit U angegeben [DKD-3, 1998]. Sie zielt darauf ab, ein Intervall anzugeben,
indem ein hoher Prozentsatz (Uberdeckungsgrad) der Werte liegt, die der MeBgroBe
durch die Messung verniinftigerweise zugeschrieben werden kénnen. Sie ergibt sich
aus der StandardmeBunsicherheit u(y) durch Multiplikation mit dem Erweiterungs-
faktor

U=k-uy). (6.10)

Der Erweiterungsfaktor hiingt sowohl von dem gewiihlten Uberdeckungsgrad (im
Deutschen Kalibrierdienst verbindlich auf 95 % festgesetzt) und der Verteilung ab,
die aufgrund der Unsicherheitsanalyse fiir die moglichen Werte der MeBgrofe ange-
nommen wird. Kann eine Normalverteilung angenommen werden, so hat der
Erweiterungsfaktor den Wert

k=2 (6.11)

Bei Einzelwerten wird das vollstindige Mefergebnis (MeBergebnis und beigeordnete
erweiterte MeBunsicherheit) in der Form y = U angegeben; in Tabelle sind auch ande-
re Angaben moglich. In jedem Fall ist zusammen mit der erweiterten MeBunsicherheit
auch der gewiihlte Erweiterungsfaktor zu nennen. Fiir DKD-Kalibrierscheine ist dazu
die Formulierung verbindlich:

* Angegeben ist die erweiterte MefBunsicherheit, die sich aus der StandardmefBun-
sicherheit durch Multiplikation mit dem Erweiterungsfaktor k = 2 ergibt. Sie wur-
de gemifl DKD-3 ermittelt. Der Wert der MeBgrofe liegt mit einer Wahrschein-
lichkeit von 95 % im zugeordneten Werteintervall.

Eine Normalverteilung kann i. allg. vorausgesetzt werden, wenn in der Summe (6.2)
der Quadrate der Unsicherheitsbeitrdge nicht ein oder zwei Summanden dominieren
und/oder die aus wiederholten Beobachtungen gewonnenen Unsicherheitsbeitriige kei-
nen wesentlichen Einflul auf die dem Mefergenis beizuordnende Standardmef-
unsicherheit haben. Zur Priifung, in wieweit die nach der Ermittlungsmethode A ge-
wonnenen statistischen Schitzwerte der StandardmefBunsicherheiten die dem MeRer-
gebnis beizuordnete StandardmeBunsicherheit in der durch gefiihrten MeBunsicher-
heitsanalyse beeinflussen, konnen die effektiven Freiheitsgrade v, der den Eingangs-
werten x, beigeordneten StandardmeBunsicherheiten u(x) herangezogen werden. Sie
sind ein Maf fiir die Zuverldssigkeit der StandardmeBunsicherheiten, die in der
MeBunsicherheitsanalyse benutzt werden, wobei effektive Freiheitsgrade groBer als 50
hohe Zuverlidssigkeit andeuten. Fiir die StandardmeBunsicherheiten, die nach der
Ermittlungsmethode A gewonnen wurden, ist der effektive Freiheitsgrad mit der um
eins verringerten Anzahl der Beobachtungen identisch:
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Bei den Standardmefunsicherheiten, die nach der Ermittlungsmethode B gewonnen
wurden, wird man unterschiedlich vorgehen, je nachdem wie die Werte aus allgemei-
nen Kenntnissen iiber das Mefverfahren oder seiner Teile gewonnen wurden oder aus
friiheren Messungen, Herstellerangaben, Referenzwertangaben oder Kalibrierscheinen
stammen. Im ersten Fall wird man sehr grof3e effektive Freiheitsgrade ansetzen, da die
allgemeinen Kenntnisse einen hohen Zuverlissigkeitsgrad haben werden. Im zweiten
Fall miissen die effektiven Freiheitsgrade aus den mitgeteilten Meflergebnissen ent-
nommen oder erschlossen werden.

Der effektive Freiheitsgrad der Standardmefunsicherheit u(y), die dem Mefergebnis
beizuordnen ist, bestimmt sich aus u(y), den verschiedenen Unsicherheitsbeitrigen
u(y) und den einzelnen effektiven Freiheitsgraden v . nach der Welch-Satterthwaite-
Formel

114(_\')

) + 1 0) * o 08 (6.13)

Vetf =

Vert 1 Veff 2 Veff N

Resultierende effektive Freiheitsgrade grofer als 50 zeigen an, daB die aus wiederhol-
ten Beobachtungen gewonnenen StandardmefBunsicherheiten keinen wesentlichen
Einfluf} besitzen und der Standarderweiterungsfaktor (6.11) voll gerechtfertigt ist.
Effektive Freiheitsgrade zwischen 6 und 50 signalisieren eine verringerte Zuverlis-
sigkeit; sie kann durch Wahl eines modifizierten Erweiterungsfaktor weitgehend aus-
geglichen werden (s. DKD-3, Anhang E). Effektive Freiheitsgrade kleiner als 6 zei-
gen schlieBllich, daf3 in der MeBunsicherheitsanalyse der Einfluf3 der zufilligen Effek-
te der Messung dominierten und das verwendete MeBverfahren kritisch {iberdacht
werden muf3.

Die Verfahren der MeBunsicherheitsbestimmung wird unterstiitzt durch eine transparen-
te Gliederung der Mefunsicherheitsanalyse in mindestens vier Teilen [DIN 1319-T3]:

— Aufstellung eines Modells der Auswertung, das die Beziehung zwischen der Mel3-
eroBe (Ergebnisgrofe) und den iibrigen an der Messung beteiligten GroBen (Ein-
gangsgrofien) mathematisch beschreibt

— Vorbereitung der gegebenen Mel3werte und anderer in der Auswertung benéotigter
Daten. Hierfiir bietet sich die Form einer Textliste an.
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— Berechnung des Mellergebnisses und der ihm beizuordnenden Mefunsicherheit
aus den vorbereiteten Daten mittels des Modells. Hierfiir ist die Tabellenform be-
sonders geeignet.

— Angabe des vollstindigen Meflergebnisses.

6.2 MebBunsicherheitsanalyse bei der Kalibrierung von
Fliissigkeits-Glasthermometern

Als Beispiel wird die Bestimmung der MelBunsicherheit behandelt, die der reduzier-
ten Korrektion eines Quecksilber-Glasthermometers beizuordnen ist, das in der PTB
bei der Temperatur von 280 °C in einem Salzbad kalibriert wurde. Das Thermometer
ist ein ganz eintauchend justiertes Einschlufthermometer mit runder Kapillare und
einer Teilung von 0,2 °C fiir den Temperaturbereich 190 °C bis 305 °C. Als Normale
dienen zwei Standard-Platinwiderstandsthermometer (SPRT), zwischen denen der Priif-
ling in Fliissigkeitsbad angeordnet war.

Die reduzierte Korrektion K ergibt sich entsprechend der Gleichung

Ky=t—1t, —K -K, (6.14)
mit
1 — Temperatur der Thermostatfliissigkeit am Ort des Priiflings
v, — vom Priifling angezeigte Temperatur am Kalibrierpunkt
K, — Eispunktkorrektion
K. — evtl. vorzunehmender Fadenkorrektion.

Die Temperatur ¢ der Thermostatfliissigkeit am Ort des Priiflings ist wiederum gege-
ben durch

t=t, + 0t + 0, + O, (6.15)
mit
t,  — Mittelwert der Temperaturen der beiden Normalthermometer
or, — Korrektion aufgrund der Unsicherheit der elektrischen MeBmittel und ei-

ner moglichen Drift der Normalthermometer seit der letzten Kalibrierung
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or, — Korrektion aufgrund eines Unterschiedes der Temperatur im Fliissigkeits-
bad am Ort des Priifling und der Normalthermometer resultierend aus
moglichen Inhomogenititen in der Temperaturverteilung des Bades

o, — Korrektion der Temperatur am Ort des Priiflings aufgrund moglicher zeit-
licher Temperaturschwankungen (Instabilitiit).

Die Eispunktkorrektion K bestimmt sich schlieBlich gemif

K= tg = o T oty (6.16)
mit
1. — Temperatur des Eispunktes
1., e~ vom Priifling angezeigte Temperatur des Eispunktes
o, — Korrektion der Anzeige aufgrund moglicher zeitlicher Verdnderungen

des Priiflings zwischen der Bestimmung der Temperatur des Kalibrier-
punktes und des Eispunkt (Kurzeitstabilitit).

Die Gleichungen (6.9), (6.10) und (6.11) ergeben zusammen das Modell der Auswer-
tung

Ko=F =T )= ) ¥ B 406, 6, — 0, —K. (6.17)

R Anz Anz Eis Hom

Die Mittelwert der Temperatur der beiden Normalthermometer (¢) wurde aus den
mit den beiden Widerstandsthermometern gemessenen Einzeltemperaturen zu
279,930 °C ermittelt. Die Einzeltemperaturen wiederum wurden aufgrund von Wider-
standsmessungen mit den in den Kalibrierscheinen angegebenen Zusammenhingen
zwischen Temperatur und Widerstand bestimmt. Die dem Temperaturwert beizuord-
nende StandardmeBunsicherheit ergibt sich aus der in den Kalibrierscheinen angege-
benen erweiterten MeBunsicherheit U = 3,0 mK (k = 2) durch Division durch den
Erweiterungsfaktor zu u(r) = 1.5 mK. Die Temperaturen der beiden Normal-
thermometer unterschieden sich um weniger als 0,3 mK. Dieser Unterschied betrigt
damit hochstens 10 % der erweiterten MeBunsicherheit und kann somit unbeachtet
bleiben.

Die Korrektion (6IN) aufgrund der Unsicherheit der elektrischen MeBmittel und ei-
ner moglichen Drift der Normalthermometer seit ihrer letzten Kalibrierung wurde
entsprechend des Kalibrierscheines fiir die elektrischen MefBmittel und der nachge-
wiesenen Historie der Normalthermometer und dem Vergleich mit bekannten Ther-
mometern dhnlicher Bauart zu £ 5,0 mK abgeschiitzt. Hieraus ergibt sich der Wert
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einer anzubringenden Korrektion zu ot = 0 °C mit der beigeordneten StandardmeB-
unsicherheit

8ty =50 mK/~/3 =29 mK.

Ein mogliche Korrektion (67, ) aufgrund der Temperaturinhomogenitiit des Fliissig-
keitsthermostaten wurden nach den Erfahrungen aus fritheren Untersuchungen zu
= 10,0 mK abgeschitzt. Hieraus ergibt sich der Wert einer anzubringenden Korrektion
zu 6t, =0 °C mit der beigeordneten StandardmeBunsicherheit

Hom
u(dt. ) =10,0 mK/+/3 =5,9 mK.

Hom)

Entsprechende Untersuchungen iiber die zeitlichen Stabilitat (ot,,,,) des Bades fiih-
ren zu einer Abschitzung einer moglichen Abweichung von = 15,0 mK. Hieraus er-
gibt sich der Wert einer anzubringenden Korrektion zu 6z, . =0 °C mit der beigeord-

neten Standardmefunsicherheit
u(dr, )=15,0mK/+/3 =8,7 mK.

Hom

Die am Kalibrierpunkt vom Priifling angezeigte Temperatur (¢, ) wurde aus vier
Einzelablesungen bestimmt:

Ifd. Nr. abgelesene Temperatur
1 279,50
2 279,46
3 279,54
4 279,46
arithmetischer Mittelwert: tAnz = 279,49 °C

beigeordnete Standardmefunsicherheit: utay,) = S(;Anz) =19 mK

Der Eispunkt (¢, ) wurde mit Eis aus Reinstwasser realisiert. Aus friiheren Untersu-
chungen ist bekannt da mogliche Abweichungen vom Wert 0 °C bei diesem Verfah-
ren innerhalb des Bereiches von & 3,0 mK liegen. Hieraus ergibt sich die beigeordnete
Standardmefunsicherheit

u(t,)=3,0mK/~y/3 = 1,7 mK.
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Die am Eispunkt vom Priifling angezeigte Temperatur (¢ ) wurde aus vier Einzel-

Anz Eis
ablesungen bestimmt:

Ifd. Nr. abgelesene Temperatur
1 0,06
2 0,03
3 0.05
4 0,02
arithmetischer Mittelwert: ;Am_ Eis = 0,04 °C

beigeordnete StandardmeBunsicherheit: u(r,,, pis) = s(f Anz Eis) = 9 mK

Eine Korrektur (Kurzzeitstabilitit, (3t,l,h) der Anzeige aufgrund moglicher, zeitlicher
Verinderungen des Priiflings zwischen der Bestimmung der Temperatur des Kalibrier-
punktes und der des Eispunktes wurde an Hand fritherer Untersuchungen auf = 0,05 Skt,
d. h. = 10 mK abgeschitzt. Hieraus ergibt sich die beigeordnete Standardmef3-
unsicherheit

u(t,) = 10,0 mK/+/3 = 5.8 mK.

Dain dem zur Verfiigung stehenden Salzbad keine vollstindig eintauchende Messung
moglich war, mubte eine Fadenkorrektion beriicksichtigt werden. Die Fadenkuppe
des Priiflings befand sich wihrend der Kalibrierung etwa 30 mm iiber der Oberfliche
des Salzes. Die Fadentemperatur wurde mit einem Fadenthermometer ermittelt. Aus
den Messungen ergab sich die notwendige Fadenkorrektion (K ) zu 260 mK. Aus den
Ergebnissen fritherer, umfangreicher Untersuchungen ist bekannt, da8 das benutzte
Verfahren Werte der Fadenkorrektion mit maximalen relativen Abweichungen im Be-
reich £ 20 % liefert. Hieraus ergibt sich die beigeordnete StandardmeBunsicherheit

u(K,) = (260,0 mK - 0,2)/+/3 = 52,0 mK/~/3 = 30 mK.
Das aus den Angaben resultiernde MefBunsicherheitsbudget ist in Tab. 6.1 dargestellt.

Im Kalibrierschein wird das vollstindige Melergebnis angegeben:

Bei der Priiftemperatur von 280 °C betriigt die reduzierte Korrektion K, des Ther-
mometers K, = (0,22 +0,08) °C.

Angegeben ist die erweiterte MeBunsicherheit, die sich aus der Standardmef3-
unsicherheit durch Multiplikation mit dem Erweiterungsfaktor & = 2,0 ergibt. Sie
entspricht bei einer t-Verteilung mit v = 51 Freiheitsgraden einer Uberdeckungs-
wahrscheinlichkeit von 95 %.
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Tabelle 6.1:

Beispiel eines MeBunsicherheitsbudgets fir die Kalibrierung eines Quecksilber-Glasthermometers mit einer
Teilung von 0,2 °C bei der Priftemperatur von 280 °C in einem Salzbad.

Die umrahmten Teile fassen die EingangsgroBen zu Blocken zusammen, die die Bestimmung der Tempera-
tur des Flussigkeitsbades, die Temperaturanzeige des Priflings am Kalibrierpunkt, die Bestimmung der

Eispunktkorrektion und die Ermittiung der Fadenkorrektion betreffen. Der unterste Block zeigt die MeBgroBRe,
das MeBergebnis und die beigeordnete MeRBunsicherheit.

Grofie Quelle der Unsicherheit Schitzwert | Standard- | Verteilung effektive Sensitivitits- | Unsicherheits-
mef3- Freiheitsgrade | koeffizient beitrag
unsicherheit
Iy Temperatur SPRT 279,930 °C 1,5 mK Normal 0 1 LSmK
oty elektr. Mefmittel 0K 2,9 mK Rechteck 0 1 2,9 mK
Olysen Inhomogenitit 0K 5,8 mK Rechteck 0 1 5.8 mK
Olgup Temperaturinstabilitit 0K 8.7 mK Rechteck ) 1 8.7 mK
. Temperaturanzeige am 279,49 °C 19 mK Normal 3 -1 -19 mK
Kalibrierpunkt
e Eispunkt-Realisierung 0K 1,7mK Rechteck 0 -1 -1.7mK
Tanzeis | Temperaturanzeige am Eispunkt 0.04K 9 mK Normal 3 1 9mK
Sty Kurzzeitstabilitit 0K 5,2mK Rechteck e -1 -5.2 mK
K¢ Fadenkorrcktion 0,26 K 30 mK Rechteck ) -1 -30 mK
K, Reduzierte Korrektion 0,22°C 39 mK 51
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6.3 Beispiele fiir die Bestimmung der kleinsten angebbaren
MeBunsicherheit fiir ein Muster-Kalibrierlaboratorium

Die MeBunsicherheitsanalyse im vorigen Abschnitt zeigt, daf die Unsicherheitsbeitriige
bei der Kalibrierung von Fliissigkeits-Glasthermometern nicht nur von den Eigen-
schaften des Priiflings. sondern auch von der meBtechnischen Einrichtung der
Kalibrierlaborien und der Qualifikation des Personals abhiingen. Es konnen deshalb
1. allg. auch nur typische, aber keine verbindlichen Werte fiir MeBunsicherheiten an-
gegeben werden, die bei der Kalibrierung von Thermometern erreicht werden. Aus
dem gleichen Grunde kann die kleinste angebbare Mefunsicherheit, die den Kali-
brierlaborien des DKD bei ihrer Akkreditierung bestitigt wird, erst nach der kriti-
scher Analyse des im Kalibrierlaboratorium eingesetzten Melverfahrens und seiner
Auswertung festgelegt werden. Allerdings zeigt eine Betrachtung der Einzelbeitriige
in Tabelle 6.1. da3 die wesentlichen Beitriige zur Standardmefunsicherheit die Faden-
korrektion und die Ablesung des Thermometers am Kalibrierpunkt und am Eispunkt
sind. Zumindest bei Thermometern mit einem Skalenteilungswert von 0,1 °C und
arofler wird so die kleinste angebbare MeBunsicherheit im wesentlichen durch die
Eigenschaften des Fliissigkeits-Glasthermometers bestimmt. Die von den einzelnen
Kalibrierlaboratorien erreichbaren MeRunsicherheiten unterscheiden sich daher in
diesem Fall nicht so stark wie dies z. B. bei Priizisons-Platinwiderstandsthermometern
der Fall ist.

Anhaltspunkte, welche typischen MeBunsicherheiten bei der Kalibrierung von Fliissig-
keits-Glasthermometern erreicht werden kénnen, geben die folgenden Tabellen. Hier
sind beispielhaft die kleinsten angebbaren MefBunsicherheiten dargestellt, die in ei-
nem gut ausgestatteten Kalibrierlaboratorium erzielt werden konnen, wie es in dieser
Form auch als Modell fiir Eichdmter dienen konnte. Die Mefmittel und die von ihnen
herriihrenden Unsicherheitsbeitrige sind in Tabelle 6.2 zusammengestellt. Thr liegt
als Melverfahren der fast durchweg eingesetzte geriihrte Fliissigkeitsthermostat nach
dem Zweikammerprinzip zu Grunde. Die Werte fiir die raumliche Temperaturverteilung
und die zeitliche Temperaturstabilitit sind aus typischen Kalibrierungen abgeleitet.
Als Normal dient ein bei der PTB kalibriertes Standard-Platinwiderstandsthermometer
(Pt-25) in Verbindung mit einer Gleichstrom-Widerstandmefbriicke. Bei Kalibrierun-
gen in Ol- oder Salzbadthermostaten wird die Temperatur des herausragenden Fadens
mit Fadenthermometern gemessen.
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Tabelle 6.2: Beispiele fir MeBmittel und deren typische Unsicherheitsbeitrdge bei der Kalibrierung von Thermometern.
Der Beitrag ,Messung mit Normal Pt-25 umfaft die Beitrage aus der Kalibrierung des Normalthermome-
ters und der elektrischen Messung mit dem Normalthermometer. Die aufgefuhrten Unsicherheitsbeitrage
sind modellhafte Werte, die nur die GroBenordnung realistisch wiedergeben, deren Wert im Einzelfall fiir
jedes Kalibrier-/Priiflabor durch Untersuchungen bestimmt werden miissen.

Mefibedingungen Standard-MeBunsicherheitsbeitriage der Mefmittel erweiterte
(k=1) MeBunsi-
cherheit Uin
- (mK
Temperaturbereich | Thermostat Eintauchbedingung Temperaturhomo- | Temperaturstabilitit Messung mit (k=2)
genitdt des Bades des Bades Normal Pt-25
-90 °C bis-58 °C | Alkohol mit | Ganz eintauchend 6 mK 12 mK 4 mK 28
Ablesefenster
-58 °C bis +5 °C Glykol mit Ganz eintauchend 1,8 mK 4 mK 2,5mK 10
Ablesefenster
5°C bis 60 °C Wasser mit Ganz eintauchend 1,2 mK 3mK 2 mK 7,6
Ablesefenster
60 °C bis 90 °C Wasser mit Ganz eintauchend 2.3 mK 3 mK 2 mK 8.6
Ablesefenster
90 °C bis 210 °C Ol Teilweise eintauchend, 3 mK 6 mK 2,5mK 14,4
| - Fadenkorrektion )
210 °C bis 360 °C | Salz Teilweisc eintauchend, 6 mK 9 mK 4 mK 23
Schutzrohr,
Fadenkorrektion
360 °C bis 500 °C {Salz Teilweise eintauchend, 9 mK 12 mK 6 mK 324
Schutzrohr
Fadenkorrektion
500 °C bis 600 °C | Salz Teilweise eintauchend, 12 mK 18 mK 6 mK 45
Schutzrohr
Fadenkorrektion
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Zur der MeBunsicherheit, die der reduzierten Korrektion bei der Kalibrierung beizu-
ordnen ist, miissen neben den von den MefBmittel herrithrenden Unsicherheitsbeitrigen
auch noch die Beitriige aus der Ablesung der Thermometer am Kalibrierpunkt und am
Eispunkt, sowie bei hoheren Temperaturen der durch die Fadenkorrektion hervorge-
rufene Unsicherheitsbeitrag beriicksichtigt werden. Fiir das Musterkalibrierlabora-
torium ergeben sich so die kleinsten angebbaren MefBunsicherheiten, die in den Tabel-
len 6.3 und 6.4 fiir Thermometer in nicht benetzender und benetzender Fliissigkeit
zusammengestellt sind. Fiir einzelne Thermometer kann die MeBBunsicherheit erheb-
lich groBer sein.

Tabelle 6.4: Beispiele der kleinsten angebbaren MeBunsicherheit in K fir ein
Muster-Kalibrierlaboratorium bei der Kalibrierung von ganz eintauchend
justierten Flussigkeits-Glasthermometern mit runder Kapillare in nicht
benetzender Flissigkeit. Angegeben ist die der reduzierten Korrektion
beizuordnende erweiterte MeBunsicherheit (k = 2).

| erweiterte MeBunsicherheit in K (k= 2)

Skalenteilungswert in °C

Temperaturbereich 0,01 | 0,02 0,05 0,1 ‘0,2 0,5 |1 2 |5 |10

-58°C bis+5°C1(),()121(),012 0,02 0,04 ‘0,05j 0,15 03 ‘ 0511525

+5°Chis90°C 0,010 0,012 0,015 0,025 004 01 02 04 1 2
90°Cbis 210°C 0,015 0,018 0,020 0,035 005 0,15 02 0.5 1,5 2.5
210 °C bis 360 °C 005 0,08 020 04 08 20 40
360 °C bis 500 °C 006 01 02505 10 255
S10°Chis600°C 03507 1535 65
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Tabelle 6.5: Beispiele der kleinsten angebbaren MeBunsicherheit in K fiir ein
Muster-Kalibrierlaboratorium bei der Kalibrierung von ganz eintauchend
justierten Flussigkeits-Glasthermometern mit runder Kapillare in nicht
benetzender Flissigkeit. Angegeben ist die der reduzierten Korrektion
beizuordnende erweiterte MeBunsicherheit (k = 2).

‘ erwelterte MeBunsmhelhelt in K (1\ 2) ]
Skalentellunoswert in °C ]
T -y T, T e [
TemperaturberelC}L o 7()27 0 5 |1 2 |5 |10
i ~ 200 °C bis - |opjci}7 04 osj’ 2 | 4 ,fj
| =I00RG IS —5RC | 019 | 02 }JVL‘ ESJ da 3 ,
F_SOC bis 95 °C h)_lS ( 02 0,4 0.8 1,5 ’ 3

o 9} ] | o : ] 7‘
iS Cbis 210 Cﬁ,,, ‘ 7;07477054[ 1'04¥2 «LL4




84 https://doi.org/10.7795/510.20200716A

7  Anhang

7.1 Depression und Anstieg

Bei genauen Messungen mit Fliissigkeits-Glasthermometern ist die Depression und
der Anstieg zu beriicksichtigen. Diese beiden Eigenschaften sind auf thermische Nach-
wirkungserscheinungen zuriickzufiihren. Das Volumen des Thermometergefdfes und
damit die Anzeige ist abhiingig von der thermischen Vorgeschichte des Thermome-
ters. Die durch Depression und Anstieg verursachten Anzeigednderungen sind i. allg.
fiir alle Skalenstellen gleich grof3.

7.1.1 Depression

Die Depression ist eine meist voriibergehende Anderung der Anzeige in Richtung
niedrigerer Temperaturen und tritt dann auf, wenn das Thermometer nach einer Er-
wirmung rasch abgekiihlt wird (s. auch Abschnitt 5.6.1). Fiir die Depression gilt fol-
gende Beziehung:

Depression = Anzeige bei der Temperatur ¢, vor der Erwiirmung

minus Anzeige bei der Temperatur 7, unmittelbar nach der Abkiihlung.

Fiir die Bestimmung der Depression wird als Temperatur 7, zweckmifBigerweise der
Eispunkt verwendet. Die bei dieser Vergleichstemperatur gemessene Depression wird
als Eispunktdepression bezeichnet. Bei Thermometern, deren Anzeigebereich den
Eispunkt nicht enthilt, ist erforderlichenfalls die Depression bei einer anderen sicher
darstellbaren Vergleichstemperatur zu bestimmen.

Die Eispunktdepression nach Erwédrmung auf 100 °C betriigt bei Thermometern aus
dem Glas N16B oder dhnlichen Glisern bis zu etwa 0,05 °C, bei Thermometern aus
dem Glas 2954 oder aus Supremax 0,01 °C bis 0,03 °C. Nach rascher Abkiihlung von
hoheren Temperaturen konnen je nach der Glassorte und Temperatur Depressionen
von einem oder mehreren Zehntel °C auftreten. Thermometer aus Quarzglas zeigen
bis zu einer Temperatur von etwa 600 °C keine merkliche Depression.

Wenn die Thermometer vor der Abkiihlung nicht wesentlich tiber 100 °C erwidrmt
worden sind, geht bei Raumtemperatur die Depression in einer halben bis ganzen
Woche praktisch vollstindig zurtick. Wenn dagegen die Thermometer tiber etwa 200 °C
erwirmt wurden, verschwindet die Depression bei Raumtemperatur auch nach linge-
rer Zeit nicht wesentlich.
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Die Eispunktdepression nimmt ihren grofiten Wert dann an, wenn die Thermometer
vor der Bestimmung der Depression auf den Skalenendwert erwirmt und anschlie-
Bend langsam auf Raumtemperatur abgekiihlt worden sind.

Die Thermometeranzeige hingt nach den obigen Ausfiihrungen von den vorangegan-
genen Erwidrmungen und Abkiihlungen des Thermometers ab, deren Einflufl man nur
dadurch sicher ausschliefen kann, da3 man unmittelbar nach jeder wichtigen Mes-
sung die Eispunktkorrektion neu bestimmt und mit den reduzierten Korrektionen (Ab-
schnitt 4.1) arbeitet. Es ist unbedingt darauf zu achten, daf} die Abkiihlung immer
gleich durchgefiihrt wird.

7.1.2 Anstieg

Der Anstieg ist eine bleibende Anderung der Anzeige in Richtung hoherer Temperatu-
ren, die vor allem bei schlecht stabilisierten Thermometern auftritt. Je nach Benutzungs-
dauer und Hohe der Temperatur ist ein Anstieg von 0,1 °C und mehr zu beobachten.
Der Anstieg liberschreitet bei gut stabilisierten Thermometern, die nicht wesentlich
tiber 100 °C erwirmt werden, im ersten Jahr nach der Herstellung kaum 0,01 °C bis
0.02 °C und kann nach vielen Jahren insgesamt den Wert von etwa 0,1 °C erreichen.
Bei hoheren Temperaturen ist mit einem grofleren Anstieg zu rechnen.

Den durch Anstieg verursachten bleibenden MeBBabweichungen trigt man am sicher-
sten dadurch Rechnung, dafl man die Eispunktkorrektion regelméfig kontrolliert und
mit den reduzierten Korrektionen rechnet. Bei Thermometern, deren Anzeigebereich
den Eispunkt nicht umfaft, ist die fiir die Bestimmung des Anstiegs erforderliche
Vergleichstemperatur z. B. in einem Fliissigkeitsbad mit Hilfe von Normalthermo-
metern darzustellen.

7.2 Behandlung der thermometrischen Fliissigkeit
bei Gasblasen oder Fadentrennung

Fiir einwandfreie Messungen mit Fliissigkeits-Glasthermometern ist es unbedingt er-
forderlich, daf} die thermometrische Fliissigkeit vollstindig zusammenhingt. Sie darf
keine Gasblasen oder Fadentrennungen aufweisen. Oberhalb der Fadenkuppe diirfen
sich keine Fliissigkeitsreste oder Verunreinigungen befinden.
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Die thermometrische Fliissigkeit ist daher regelmiig auf Gaseinschliisse und Faden-
trennungen zu kontrollieren. Bei ganz eintauchend verwendeten Thermometern ist
auBerdem sorgfiltig zu priifen, ob thermometrische Fliissigkeit abdestilliert ist und
sich iiber der Fadenkuppe an der Kapillarwandung und u. U. auch noch in der
Expansionserweiterung niedergeschlagen hat. Dies gilt besonders bei htheren Tem-
peraturen und bei Quecksilberthermometern, deren Kapillare oberhalb des Fadens
evakuiert ist. Abdestillierte thermometrische Fliissigkeit ist in der Regel nur mit einer
Lupe zu erkennen.

Thermometer, bei denen die thermometrische Fliissigkeit nicht vollstindig zusam-
menhingt, konnen oft nach den nachstehend beschriebenen Methoden wieder ver-
wendungsfihig gemacht werden, die vor allem bei Quecksilberthermometern zum
Ziel fiihren, deren Kapillare oberhalb des Fadens evakuiert ist.

Abgetrennte Fadenstiicke lassen sich mit der tibrigen thermometrischen Fliissigkeit
vereinigen, wenn es durch Abkiihlen des Thermometergefifes gelingt, die gesamte
Fliissigkeit in das Gefil3 zu bringen. Vorsichtiges Klopfen an das Thermometer lift
die trennende Gasmenge an die Fliissigkeitsoberfliche steigen, die bei langsamer Er-
wirmung des Thermometers das Gas vor sich her in die Kapillare treibt.

Bei diesem Verfahren mufl vermieden werden, dafl das Thermometer bis zum Er-
starrungspunkt der thermometrischen Fliissigkeit abgekiihlt wird. Sollte dies verse-
hentlich der Fall gewesen sein, so mufl wegen der Gefahr, dal das Gefill beim Wieder-
erwirmen beschidigt wird, zuerst die Kapillare und das obere Gefiflende erwirmt
werden, damit die thermometrische Fliissigkeit aus dem Gefif3 abfliefen kann.

Fiir das Abkiihlen eignen sich z. B. Eis-Kochsalz-Mischungen (bis etwa —21°C),
Mischungen aus wasserhaltigem Calciumchlorid (CaCl, - 6 H,0) und Eis (bis etwa
— 50°C) oder mit Trockeneis (festes Kohlendioxyd) abgekiihltes Ethanol (bis etwa
—78 °C).

Trennende Gaseinschliisse konnen, wenn sie in der Nithe der Fadenkuppe auftreten,
auch dadurch beseitigt werden, dafl man sie durch vorsichtiges Erwérmen des Ther-
mometers in die Expansionserweiterung treibt. Dort kann man durch leichtes Klopfen
die getrennten Fliissigkeitsmengen vereinigen. Wegen der Gefahr, dali das
Thermometergefil infolge Uberhitzung oder zu starker Zunahme des Schutzgasdruckes
beschidigt wird, darf diese Methode jedoch oberhalb von etwa 400 °C nicht verwen-
det werden.

Durch kurzes Erwirmen des Thermometers kénnen im allgemeinen auch Reste der
thermometrischen Fliissigkeit, die sich in der Kapillare oberhalb des Fadens oder im
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unteren Teil der Expansionserweiterung befinden. mit dem Faden vereinigt werden.
Trennen sich bei Quecksilberthermometern beim Wiederabkiihlen Quecksilber-
tropfchen vom Faden, so ist das Quecksilber verunreinigt und das Thermometer un-
brauchbar.

Bei Thermometern mit Schutzgasfiillung, deren Melbereich 250 °C nicht wesentlich
tiberschreitet, konnen im oberen Teil der Expansionserweiterung befindliche Reste
der thermometrischen Fliissigkeit durch vorsichtiges Erwirmen mit einer schwachen
Flamme in die Kapillare hineindestilliert und dort mit dem Faden vereinigt werden.

Nach Anwendung der in diesem Abschnitt besprochenen Verfahren, die mit einer Er-
wirmung des Thermometers verbunden sind, sollte die Thermometeranzeige auf je-
den Fall kontrolliert werden, z. B. beim Eispunkt.

Bei Quecksilberthermometern, deren Kapillare oberhalb des Fadens evakuiert ist,
kommen noch folgende Verfahren in Frage:

Quecksilbertropfchen, die sich an der Kapillarwandung und u. U. in der Expansions-
erweiterung angesammelt haben, konnen dadurch beseitigt werden, dafl man das auf
den Kopf gestellte Thermometer vorsichtig so stark erschiittert, dal sich vom Faden
ein Stiick abtrennt. Es empfiehlt sich, zu diesem Zweck den Thermometerkopf mit
einer Hand zu umschliefen und dann mit der Hand z. B. auf einen Tisch kriftig aufzu-
schlagen. Dabei darf das Thermometer auf keinen Fall mit dem Tisch in Beriihrung
kommen. Das abgetrennte Quecksilber flieft dann in die Expansionserweiterung und
nimmt dabei die Tropfchen in sich auf. Beim Aufrichten des Thermometers in die
normale Lage flielt das abgetrennte Fadenstiick dann wieder zuriick und vereinigt
sich mit dem tibrigen Quecksilber.

Flielit bei einem Thermometer, das auf den Kopf gestellt wird, ein Teil des Quecksil-

bers aus dem Getil in die Kapillare und Expansionserweiterung, so befinden sich

noch Gasreste im Gefil3. Diese Gasreste konnen auf folgende Weise tiber das Queck-
silber gebracht werden:

a) Man stellt das Thermometer auf den Kopf und lif3t Quecksilber in die Expansions-
erweiterung fliefen. Dadurch wird das Quecksilber in zwei Teile getrennt und es
entsteht im Gefil} eine grofie Blase. Diese mufl durch Aufrichten des Thermome-
ters unmittelbar vor den Kapillaransatz gebracht werden. Dabei flieit das abge-
trennte Quecksilber zuriick und driickt den Gasrest zu einer kleinen Gasblase zu-
sammen. Man ldB3t dann durch Kippen des Thermometers das Quecksilber an der
Gasblase abreiflien und bringt diese durch vorsichtiges Erwirmen des Gefifies in
die Kapillare.
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b) AnschlieBend 1d6t man durch Aufrichten des Thermometers das abgerissene Queck-
silber mit dem tibrigen Quecksilber wieder zusammenflieBen, wobei der Gasrest
sich an der Kapillarwandung zu einer kleinen Blase verdichtet. Das Thermometer
wird dann so vorsichtig abgekiihlt, dal Quecksilber an der Gasblase vorbei, ohne
sie mitzunehmen, in das Gefil} flieit. Den auf diese Weise kiirzer gewordenen
Faden 146t man durch Kippen des Thermometers an der Gasblase abreilen und
schiebt durch Erwédrmen des Gefidlles den Gasrest mit dem nicht abgerissenen
Quecksilber weiter in die Kapillare hinein.

¢) Durch Wiederholen des unter b) angegebenen Verfahrens gelingt es, die tiber der
Gasblase befindliche Quecksilbermenge immer mehr zu verringern und schlief3-
lich alles Quecksilber zu vereinigen.

7.3 Anzeigeverzogerung und Einstelldauer

Da der Wirmeaustausch zwischen Thermometer und Umgebung (Abschnitte 5.4
bis 5.6) Zeit erfordert, tritt bei Fliissigkeits-Glasthermometern eine Verzogerung der
Anzeige auf, die vor allem von der Konstruktion und dem Einbau des Thermometers
sowie von der Art und ggf. Stromungsgeschwindigkeit des zu messenden Stoffes ab-
hingt. Diese Anzeigeverzogerung ist entsprechend den folgenden Ausfiihrungen zu
beriicksichtigen.

Wenn ein auf der Temperatur ¢, befindliches Thermometer zur Zeit T = 0 der kon-
stanten Temperatur ¢, (z. B. Badtemperatur eines Thermostaten) ausgesetzt wird, ver-
liuft der Temperaturausgleich im einfachsten Fall, den man fiir Uberlegungen quali-
tativer Art zugrunde legen kann, nach der Beziehung

r=1,—(1,—1)exp(~ I/‘t(w), (7.1)
wobei ¢ die Temperatur des Thermometers zur Zeit T ist. Die auf den Temperatur-
ursprung (7, — #,) bezogene Abweichung der Temperatur von der Temperatur 7,, die
auch als ,,Ubergangsfehler* f bezeichnet wird, betrigt zur Zeit T

S=, =0/, 1) =exp (- "c/rw). (7.2)
Die Einstelldauer Ty o3 (auch als Zeitkonstante bezeichnet) ist die Zeit, nach der das
Thermometer die Temperatur 7, bis auf den e-ten Teil (das 0,368fache) der Differenz
(1,—1,) angenommen hat.
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In einem gut geriihrten Fliissigkeitsthermostaten ist die Einstelldauer von Quecksilber-
thermometern von der Groenordnung einiger Sekunden. In ruhender Luft, also auch
beim Einbau der Thermometer in Schutzrohre, mufl man mit Zeitkonstanten von Mi-
nuten rechnen.

Bei EinschlufSthermometern mufl man grundsitzlich etwas linger mit den Ablesun-
gen warten als bei Stabthermometern, da der Wirmetibergang von der Umgebung
(Badfliissigkeit, Luft usw.) zu der in der Kapillare befindlichen thermometrischen
Fliissigkeit bei ersteren wesentlich schlechter als bei letzteren ist. In der Regel sollte
erst etwa 10 bis 15 Minuten nach dem Einbau der Thermometer mit den Messungen
begonnen werden.

Wenn sich die Badtemperatur, wie z. B. bei der Priifung in Fliissigkeitsthermostaten
(Abschnitt 5.6) dndert, macht sich die Anzeigeverzogerung dadurch bemerkbar, daf
die Temperatur des Thermometers von der Badtemperatur abweicht.

Andert sich die Temperatur eines Thermostaten linear mit der Zeit
At/At = ) = const, (7.3)

bleibt die Temperatur des Thermometers im stationiren Zustand um den Betrag

hinter der Temperatur zuriick, wobei T, die Zeitkonstante des Thermometers und A die
Anderungsgeschwindigkeit der Temperatur ist. Die Temperatur eines Thermometers
mit der Zeitkonstanten T =5 s wiirde bei einer mit A = 0,01 °C/s ansteigenden Bad-
temperatur dauernd um

At=1-A =55-0,01°C/s=0,05°C
zu niedrig sein.

Bei der Priifung von Thermometern durch Vergleich mit Normalthermometern spielt
in gut gertihrten Bidern nur die Differenz der Zeitkonstanten von Normalthermometern
und Priifling eine Rolle. Da die Einstelldauern sowohl von Widerstandsthermometern
als auch von Quecksilber-Glasthermometern verhiltnismiilig klein sind und bei der
Thermometerpriifung mit einem kleinen Temperaturgang gearbeitet werden soll, kann
i. allg. von einer Berichtigung der durch die Anzeigeverzogerung entstehenden Fehler
abgesehen werden.
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Eine bessere Wiedergabe des Zeitverhaltens (Anzeigeverzogerung) eines Thermome-
ters wird durch die Angabe der Halbwertzeit T, und der 9/10-Wert-Zeit T erreicht.
Das sind die Zeiten, in denen sich die Anzeige des Thermometers um die Hilfte bzw.
9/10 des Temperatursprunges (7, —¢,) gedndert hat. Im einfachsten Fall nach GI. [7.1]

bestehen zwischen 7, _, 7, , und der Zeitkonstanten T die Beziehungen

T, = 0,693t und 7, = 2,303 1, (7.4)

0,9

7.4 Die Wassertripelpunktzelle

Der Tripelpunkt des Wasser (TPW) hat eine zentrale Bedeutung in der Temperatur-
meBtechnik. Seit dem Jahr 1960 ersetzt er den Eispunkt bei der Definition der Einheit
der Temperatur: die Temperatur des TPW betriigt per Definition 273,16 K. Dariiber
hinaus verlangt die Internationale Temperaturskale von 1990 (ITS-90) bei der Be-
stimmung von Temperaturen zwischen den Fixpunkten die Interpolation mit Pt-
Widerstandsthermometern, deren Widerstinde auf den Widerstandswert am
Wasssertripelpunkt normiert sind

W(t) =R (1)/R (273,16 K). (7.5)

Bei der Kalibrierung oder Priifung von Fliissigkeits-Glasthermometern wird man aus
praktischen Griinden i. allg. auch zukiinftig die Verwendung des Eispunktes vorzie-
hen. Bei Kalibrierungen mit kleiner MefBunsicherheit kann jedoch fiir den Einsatz von
Widerstandsthermometern als Normalthermometer eine Wassertripelpunktzelle als
Kontrollinstrument sehr niitzlich sein.

7.4.1 Aufbau und Wirkungsweise

Der Tripelpunkt ist definiert als die Temperatur, bei der sich die drei Phasen ,.fest™,
Wfliissig® und ,.gasformig* im Gleichgewicht befinden. Durch Definition liegt die Tem-
peratur des Wassertripelpunktes bei 273,16 K oder 0,01 °C. Bei guten Zellen li6t sich
diese Temperatur mit einer MeBunsicherheit von < 0,1 mK realisieren.

Eine Wassertripelpunktzelle besteht i. allg. aus einem Glasgefdll geeigneter Form
(s. Bild 7.1), das zu etwa zwei Drittel mit Reinstwasser gefiillt ist. Der Raum oberhalb
der Fliissigkeit darf nur Wasserdampf, aber keine sonstigen Gase enthalten. Zur Mes-
sung von Fliissigkeits-Glasthermometern sind die tiblichen Bauformen nur bedingt
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geeignet, da ein direktes Ablesen der Skale des Thermometers durch das innere Tauch-
rohr hindurch kaum méglich ist.

Wasserdampf

Glas — Zelle = S
Tauchrohr

Eismantel

Reinstwasser

innere Schmelzzone

Bild 7.1:  Aufbau einer Wasser-Tripelpunkizelle

Bei der korrekten Priiparation der Zellen werden durch die Eisbildung von innen her
etwaige Verunreinigungen des Wassers ,,ausgefroren™, d. h. nach auflen verdriingt. Nach
dem ..Antauen* des Eismantels befindet sich deshalb unmittelbar am Einsatzrohr das
reinste Wasser.

Das ebenfalls praktizierte spontane ,,.Durchfrieren™ der Zellen, begleitet von unregel-
miaBiger Eisnadelbildung, bewirkt diesen gewiinschten Effekt nicht. Das Hauptpro-
blem bei der Priparation der Zellen, die verzégerte Eisbildung durch starke Unter-
kiihlung, ist bedingt durch die hohe Reinheit des Wassers und die RegelmiBigkeit der
GefiBoberfliche. Die Erzeugung von ,.Eiskeimen* in der Vorphase 16st dieses Pro-
blem auf verhiltnismiiBig einfache Weise.
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7.4.2 Vorbereitung

Zur Darstellung des Wassertripelpunktes ist durch Kiihlung des Thermometereinsatz-
rohres der Zelle ein 5 mm bis 7 mm dicker homogener Eismantel um das Rohr zu
erzeugen.

Verfahren zur Kiihlung des Einsatzrohres sind:

e das Einsatzrohr mit etwas reinem Alkohol fiillen und kleine Portionen festes Koh-
lendioxid (Trockeneis) hinzugeben

e Mittels eines von thermostatisierter Fliissigkeit (ca. — 12 °C bis — 20 °C) durch-
stromten Kiihlstabes, der in das mit einer Kontaktfliissigkeit gefiillte Einsatzrohr
ganz eintaucht, wird die Zelle von innen abgekiihlt.

Handhabungsbeispiel: Kontaktfliissigkeit: ca. 12 ml eingefirbten Ethylalkohol 94 %.
Mit eingefiihrtem Kiihlstab sollte die Kontaktfliissigkeit mindestens bis Zellenbehilter-
oberkante reichen. Die im Dewar-Getil 24 h vorgekiihlte Zelle ca. 20 min mit Kiihlstab
(= 20 °C) drehen lassen. Kiihlstab herauszichen und die Zelle erschiittern, damit sich
Eiskristalle bilden konnen. Zelle bei Raumtemperatur auftauen, bis nur noch Reste
von Kristallen vorhanden sind. Jetzt die Zelle langsam drehen lassen und Kiihlstab
einfiihren, damit sich ein glatter gleichmifig dicker Eismantel (keine Risse) bilden
kann.

Achtung: Es diirfen sich keine Eisbriicken zwischen Einsatzrohr und Behilter bilden.
Die Folge konnte ein Zerplatzen des Zellenbehiilters sein

Zu vermeiden ist zu rasches und zu starkes ortliches Kiihlen. Dadurch entstehen Risse
im Eismantel.

Nachdem sich ein Eismantel von 5 mm bis 7 mm gebildet hat, muf das Einsatzrohr
mit eiskaltem entmineralisiertem Wasser griindlich gereinigt und gespiilt werden. Mit
dem Einfiillen von 20 °C warmen entmineralisierten Wasser wird der Eismantel an-
geschmolzen und vom Einsatzrohr getrennt. Wenn der Eismantel um das Einsatzrohr
frei rotieren kann (schwimmt), ist die Zelle einsatzbereit. Die so priparierte Zelle ist
in einem wirmeisolierenden Gefifl (Dewar-GefiB3) aufzubewahren.

7.4.3 Handhabung

Vor jeder Messung muf} die Beweglichkeit des Eismantels zum Einsatzrohr gepriift
werden. Eisbriicken fiihren zu fehlerhaften Tripelpunktmessungen:
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* Eisbriicken zum Einsatzrohr konnen durch leichte Erwéiirmung des Kontaktwassers
(Einfiihren eines auf Raumtemperatur befindlichen Stabes) geschmolzen werden.

¢ Eisbriicken zum Zellenbehilter mittels Handwiirme einschmelzen.

Die Kontaktwassermenge ist soweit zu reduzieren, da bei eingetauchtem Thermome-
ter die Oberfldche in Hohe der Eismantelkante steht. Die Temperaturausgleichszeit
beim Einsetzen eines Thermometers betriigt etwa eine Stunde, wenn das Thermome-
ter vorher bei Raumtemperatur aufbewahrt wurde, und 15 Minuten, wenn das Ther-
mometer auf etwa 0 °C vorgekiihlt worden ist.

Um Fehlmessungen zu erkennen, sollten mehrere Messungen vorgenommen und ggf.
die Tripelpunktzellen getauscht werden.

Verunreinigungen des Wassers, die langfristig durch Losen von Bestandteilen der Ge-
faBwandungen entstehen konnen, begrenzen die praktische Gebrauchsdauer der Zel-
len. Fiir die Aufbewahrung bei Raumtemperatur gelten etwa zehn Jahre als Richtwert
fiir die Lebensdauer: Zellen. die bei Temperaturen knapp iiber dem Gefrierpunkt gela-
gert werden, veriindern sich erfahrungsgemilf erst nach ca. zwanzig Jahren merklich.
Kleine Leckagen konnen zu einem unbemerkten Druckanstieg in der Zelle fiihren, der
auch dann schon zu Temperaturinderungen von einigen mK fiihren kann, wenn der
Wasserhammereffekt™ noch deutlich praktiziert werden kann. Deshalb sollte aus den
genannten Griinden jede Wassertripelpunktzelle in Zeitabstinden von etwa fiinf Jah-
ren rekalibriert werden.

7.5 Sicherheitshinweise

Quecksilber ist ein Umweltgift. Eine Verschleppung von Quecksilber aus zerstorten
Thermometern ist unbedingt zu vermeiden.

In einigen Lindern ist der Gebrauch von Quecksilber-Glasthermometern eingeschriinkt.
Auch der Transport dieser Thermometer in Flugzeugen unterliegt Einschrinkungen.
Die jeweils geltenden Bestimmungen sind rechtzeitig in Erfahrung zu bringen.

Laboratoriumsridume. in denen Quecksilber-Glasthermometer gepriift werden, miis-
sen mit einem quecksilberdichten Fufibodenbelag ausgestattet sein. Es ist ein
Ventilationssystem in Fuf3bodenhhe vorzusehen, mit dem Quecksilberdimpfe abge-
saugt werden konnen. Freigewordenes Quecksilber ist unverziiglich z. B. mit einem
Bindemittel zu beseitigen und als Sondermiill zu entsorgen. Geeignete Hilfsmittel
sind stets bereitzuhalten.
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Beim Gebrauch der Priifmittel (insbesondere der Béder) treten hohe und tiefe Tempe-
raturen auf. Hier sind daher Vorsichtsmaflnahmen gegen unbeabsichtigtes Beriihren
zu treffen. Thermometer sind niemals Temperaturen auszusetzen, die aullerhalb des
zugelassenen Betriebs- oder Lagerbereichs liegen. Der Flammpunkt der Badfliissigkeit
soll mindestens 50 °C tiber der hichsten Verwendungstemperatur liegen. Beim Ein-
satz von Quecksilber-Glasthermometern in Fliissigkeitsthermostaten bei Temperatu-
ren oberhalb des Siedepunktes von Hg (357 °C) ist besondere Vorsicht geboten
(z. B. Schutzrohre verwenden). Die in den Biidern benutzten Alkohole, Ole und Salze
miissen entsprechend den jeweils geltenden Vorschriften gelagert werden.

Von allen benutzten Substanzen (Hg, Alkohole, Ole, Salze) sind die Sicherheits-
datenblitter bereitzuhalten und zu beachten.

7.6 Muster fiir Angaben in Kalibrier- und Eichscheinen

In der Publikation EAL-R1 in der Fassung vom November 1995 (deutsche Uberset-

zung: DKD-5, Ausgabe 1998) erfolgt die Festlegung von besonderen Anforderungen

an Kalibrierscheine in Ubereinstimmung mit den allgemeinen Anforderungen der

EN 45 001, die dazu dienen, den Kunden umfassend zu informieren und die Vergleich-

barkeit und gegenseitige Anerkennung von Kalibrierscheinen insbesondere zwischen

den Unterzeichnern des multilateralen Ubereinkommen der EA (European co-operation

for Accreditation) zu erreichen. Alle von einem akkreditierten Kalibrierlaboratorium

ausgestellten Kalibrierscheine miissen die folgenden Angaben enthalten:

a) das Wort ,,Kalibrierschein™ und den Namen der Akkreditierungsstelle

b) den Namen und die Anschrift des ausstellenden Laboratoriums, wie sie in den
Akkreditierungsdokumenten angegeben sind

¢) die Akkreditierungsnummer des Laboratoriums

d) die eindeutige laufende Nummer des Kalibrierscheines

e) das Datum, an dem die Kalibrierung oder Messung durchgefiihrt worden ist und
das Datum der Ausstellung des Kalibrierscheines

f) die Anzahl der Seiten, die der Kalibrierschein umfaf3t

¢) die Angabe der Befugnis, gemil der der Kalibrierschein ausgestellt wird

h) Name(n) und Unterschrift(en) der bevollmichtigten Person(en)

i) einen Hinweis, daly der Kalibrierschein ohne schriftliche Genehmigung des
Kalibrierlaboratoriums nur vollstindig abgedruckt werden darf

j) eine geeignete Kennzeichnung (Identifikation) des Kunden
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k) die Bezeichnung des Kalibrier- oder MefBgegenstandes

1) die Bedingungen (z. B. Umgebungsbedingungen), unter denen die Kalibrierungen
oder Messungen durchgefiihrt worden sind

m) die Nennung von angewendeten Festlegungen oder Verfahren

n) eine generelle Aussage tiber die Riickfithrung der Mefergebnisse

0) die MeBergebnisse und damit verbundenen MefBunsicherheiten und/oder eine Aus-
sage zur Konformitiit mit einer festgelegten mefitechnischen Spezifikation.

Die angegebene Mefunsicherheit darf niemals kleiner als die dem Kalibrierlabora-
torium von der Akkreditierungsstelle zugestandene kleinstmogliche MeBunsicherheit
sein. Die pauschale Verwendung der kleinstmoglichen MefBunsicherheit als Unsicher-
heit einer tatsiichlichen Messung ist nicht gerechtfertigt.

Ein Kalibrierschein darf keine Empfehlung zum Rekalibrierungszeitraum enthalten.
Vom Deutschen Kalibrierdienst (DKD) werden den akkreditierten Kalibrierlaboratorien
Vorlagen fiir die erste Seite des Kalibrierscheines zur Verfiigung gestellt, mit denen

ein Teil der o. g. Anforderungen erfillt wird.

Die Anforderungen an Eichscheine ergeben sich aus der Eichordnung. Im Gegensatz
zum Kalibrierschein ist hier jedoch die Eichgiiltigkeitsdauer anzugeben.

Im folgenden wird das Muster cines DKD-Kalibrierscheines und eines Eichscheines
abgedruckt.
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DEUTSCHER KALIBRIERDIENST DKD

Kalibrierlaboratorium fiir Temperatur
Calibration laboratory for temperature

AKKREDITIERT DURCH DIE

PHYSIKALISCH-TECHNISCHE BUNDESANSTALT (PTB) %

Hermann Mayer Messtechnik GmbH

Kalibrierschein

Calibration Cetrtificate

47 110
DKD-K-
Kalibrierzeichen 68002
Calibration mark 98-06

Gegenstand
Object

Hersteller
Manufacturer

.
e

Fabrikat/Serien-Nr.

Serial number

Auftraggeber
Customer

Auftragsnummer

Fliissigkeits-Glasthermometer

Thermo-MeRgerdte GmbH

Normal-Einschlufthermometer

FG 123 456

Musterbau Miller GmbH
D-90123 Miihlheim

Order No 1998/48-1234
Anzahl der Seiten des Kalibrierscheines ‘
Number of pages of the certificate 2

Datum der Kalibrierung

Date of calibration

- 10. Juni 1998

Dieser Kalibrierschein dokumentiert die
Ruckfihrung auf nationale Normale zur
Darstellung der Einheiten in  Uber-
ginstmmung  mit dem Internationalen
Einheitensystem (SI).

Der Deutsche Kalibrierdienst ist Unter-
zeichner  des multilateralen  Uberein-
kommens der European co-operation for
Accreditation  (EA) zur  gegenseitigen
Anerkennung der Kalibrierscheine

Fur die Einhaltung einer angemessenen

. Frist zur Wiederholung der Kalibrierung ist

der Benutzer verantwortlich

This calibration certificate documents the
traceability to national standards, which
realize the units of measurement according
to the International System of Units (Sl).

The Deutscher Kalibrierdienst is signatory
lo the multilateral agreement of the
European co-operation for Accreditation
(EA) for the mutual recognition of
calibration certificates.

The user is obliged to have the object
recalibrated at appropriate intervals.

Dieser Kalibrierschein darf nur vollstandig-und unveréndert weiterverbreitet werden. Ausziige oder Anderungen bedirfen
der Genehmigung sowoht der Physikafisch-Technischen Bundesanstalt als auch des ausstellenden Kalibrieriaboratoriums.

Kalibrierscheine ohne Unterschrift und Stempel haben keine Gultigkeit

This calibration certificate may not-be reproduced other than in full except with the permission of both the Physikalisch-
Technische Bundesanstalt and the issuing laboratory. Calibration certificates without signature and seal are not vaiid.

Stempei
Seal

Date

Datum Leiter des Kalibri

Head of the calibration laboratory

Person in charge

Hausanschrift: Hermann Mayer Messtechnik GmbH, Celsiustr. 100, 46149 Oberhausen
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47 110
Seite DKD-K-
Page 2 68002

98-06

l. Gegenstand der Kalibrierung

Mefigeriteart: EinschlufSthermometer

MeBbereich: 18,90 °C bis 21,10 °C i
Hilfsskale am Fispunkt: -0,16 °C bis 0,05 °C
Skalenwert: 0,01 °C e
Thermometrische Flussigkeit: Quecksilber

Justierung: ganz eintauchend

Strichmarke: 0°C

2. Kalibrierverfahren

entsprechend den PTB-Priifregeln Fliissigkeitsglasthermometer 14.01-67. Als Gebraughsnormale wurden zwei Standard-
Platin- Widerstandsthermometer verwendet, die riickfithrbar auf nationale Normale kalibriert waren.

3. MeBergebnisse
In Tabelle] sind die aus den Kalibrierwerten ermittelten reduzierten Korrektionen fir die angegebenen Temperaturen
wicdergegeben.

Tabelle 1
Temperatur to Reduzierte Korrektion ' MefBunsicherheit

in °C i in CC i in °C
19,00 +0,01 3 0,02
19.50 : +0.01 0,02
20,00 +0.02 0,02
20,50 AR HOR 0,02
21,00 s +0,01 0.02

Fiir die Eispunktkorrektion wurd lmlﬂmelhar nach dam le;ztcn Priifpunkt der Wert -0,02 °C gemessen.

Fur die angegebenen Priifergebnisse gllt die Bezichung:
Temperatur gleich  Thermometeranze plus.reduzicrte Korrektion  plus
Dabei ist die Eispunktkorriektion dig:Anzeigekarrektion fir die Skalenstelle 0 “C
Die angegebenen reduZleﬂ’ﬂt Iscm:ek nen gelter
a) fur senkrechte Ste Tung dES Thermomeun i
b) fiir den Aulendruck 1+10° Pa
¢) unter der Voraussetzung, dal das Thermomuu einschliellich der Fadenkuppe. aber ausschlicBlich der
Expansionserweiterung eintaucht.

> des Thermometers.

4. MefBunsicherheit

Reduzierte Korrektionen werden durch thermische Nachwirkungen (Depression, Anstieg) praktisch nicht beeinfluf3t. Dic
thermische Vorgeschichte des Thermometers wirkt sich dagegen auf die Eispunktkorrektion aus, die bei
Prizisionsmessungen unmittelbar nach der Messung neu bestimmt werden mul3.

Angegeben ist die erweiterte MeBunsicherheit, die sich aus der StandardmeBunsicherheit durch Multiplikation mit dem
Erweiterungstaktor & = 2 ergibt. Sie wurde gemiB dem “Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement” (1SO,
1995) ermittelt. Der Wert der Mef3grofle liegt im Regelfall mit einer Wahrscheinlichkeit von annidhernd 95 % im
zugeordneten Werteintervall.
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LANDESAMT FUR MESS- UND EICHWESEN MUSTERLAND

MUSTERLANDS STATE OFFICE OF METROLOGY AND VERIFICATION

EICHAMT FUR MESSGERATE AUS GLAS
VERIFICATION OFFICE FOR MEASURING INSTRUMENTS MADE OF GLASS

D AN DIE NATIONALEN NORMALE DER
V. BUNDESANSTALT (PTB)

DIE BElI DEN Mk UNGEN VERWENDETEN NORMALE S
BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND BEI DER PHYSIKALISCH-TECHNISCHE
ANGESCHLOSSEN.

THE STANDARDS USED FOR THE ME
THE FEDERAL REPUBLIC OF GERMAN

SMENTS ARE TRACEABLE TO THE NATIONAL STANDARDS OF
AT THE PHYSIKALISCH-TECHNISCHE BUNDESANSTALT (PTB)

Eichschein

Verficauon certficate

Nummer des Eichscheines 1245
Number of verification certificate

Gegenstand der Eichung Flassigkeits-Glasthermometer
Object of verification

Hersteller Thermometer-Schulze
Manufacturer 10111 Neuenaltstadt
Identifikation Laborthermometer

Identification

Antragsteller Musterbau GmbH,

Applicant 12345 Musterdort

Anzahl der Sciten des Eichscheines 2
Number of pages of the verification certificate

Ort und Datum der Eichung _ Musterstadt, den 1.1.99

Place and date of verification

i 15 —
Gultlg’kut der F‘lchung x Jahre Stempelzeichen 1245 &Q @
; ’ =

Validity of verification 4 Marking

Eichscheine ohnL Un[:rsulrift ‘und Dienstsiegel haben keine Giiltiglkeit. Dieser Eichschein darf nur vollstiindig und
unvcrandu { weiterverbreitet werden. Ausziige oder Anderungen bed ; gung der Eichbehdrde.

Verificatian, certificates without signature and official stamp are not valid. This verification certificate may only be reproduced in
complete and unchanged forin. Extracts ior amendments require the approval of the verification office.
Ort und Datum ] Dicnstsiegel Unterschrift
Place and date 2 Official stamp Srgnature
Musterstadt, 1999-01-13

Mustermann

Oberdorfer Str. 2, 11111 Musterstadt . Telefon 0111/08-15, Telefax 0111/08-16
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Seite 2 zum Eichschein @l Q)
Page 2 of verificaion certificate 1245 \%Q @8

Zusitzliche Angaben zum Gegenstand der Eichung
Additional comments concerning object of verification

MeBbereich 0 °C bis 120 °C
Range

Skalenteilungswert 2°C

iraduation

Strichmarke bei 0°C

Datum mark at

Eichverfahren
Frocedure of verfication

Die Eichung erfolgte im gerithrten Flussigkeitsbad durch Vugluch I'|1I| den FluS:lLJ\CllS Glaslhemmmen.r Normalen 15/D15/97, 25/D15/97
i /DI3Y7, 25/D159

The verification was carried out i strred liguid bath h;r with the lig

MeBbedingungen

Measurement conditions

Wie in PTB-Prafregel 14.01-99 _Flussigkeits-Glasthermometer™ beschricben.
As described n PTB Testing instructions 14.01-99 "Liquid-in-Glass-Thermometers*.

Ergebnis der Eichung Thermometeranzeige Anzeigekorrektion Melunsicherheit -
Result of verification Thermomeier readig Correction for thermometer reading Uncertainty of metNid e
°C oC o 13,
0.0 0.0 0.5 :
10,0 0.2 s a0,s
20,0 0.2 i :
30,0 0.4
40.0 0,2

50.0 0.0
60.0
70.0 2
80,0 i
90.0
100.0
110,0
120.0

MeBunsicherheit
Tincersaunty of meastrement

Ein Anteil fur die Lar bilitit des Geg
Slzmdnrr’ Sunsicherhe durch Muiltiplikati

D sanertcumny
he uncertainty does nof cover a c(/mpwmm for the iongtime stabiliy of the obyec
Standard o) by by the expansion factos

Newmally, with a probability of approx. 95 %, the value of the measure lmmrhmibe i

cmz"ddnru »u/)y {Jllh/r’ 10 Hw l"(prﬂumu of ’/NA ertainty in N/umm mend”

Hinweise
Notes

Die der Thermometeranzeige cnmlircchende ’Fel’nph
The temperature con m:polldlng 0 the ghsimpymer readig's oﬂtuu

b) den AuBendruck 101325 hPa,
S ambient presswre 1015,25 hi’w,

Fadenkuppe. aber

hlieBlich der Expansi i Bl ¢

e

- Die Werte sind auf dig'118-90 hezogen, q

1he results are in accordance with i ITS-90

§13 Absatz | der Eichordnung beschriebenen Veriinderungen cingetreten ist.

2 Die Gilltigkeit der Eichung erliseht vorzeitig wenn eine der in
The validity of verification premature expired. of the changes listed in g 3 section | of the Fichordming are occurred.
3. lm Zweifelsfalle gilt der deutschg Text des Eichscheines.

In case of doubt, the German text shall prevenl:”

Ende des Eichscheines

Fnd of verification certificate
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7.7 Englische Begriffe

liquid-in-glass thermometer
auxillary scale

contraction chamber

bulb

capillary

column

elc (emergent liquid column)
enclosed-scale thermometer
expansion chamber
graduation

immersion line

main scale

solid-stem thermometer

specified average elc temperature

immersion
complete immersion
partial immersion

total immersion

Fliissigkeits-Glasthermometer
Hilfsskale
Kontraktionserweiterung
Gefil

Kapillare

Faden

herausragender Faden
Einschluffthermometer
Expansionserweiterung
Skalenteilungswert
Eintauchlinie

Hauptskale
Stabthermometer

Fadenbezugstemperatur

Eintauchen
vollstindiges Eintauchen
teilweises Eintauchen

ganzes Eintauchen
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7.8 Verzeichnis der Normen und Vorschriften zu Fliissigkeits-
Glasthermometern (ohne medizinische Thermometer)

DIN 1319 Grundlagen der Mefitechnik

DIN 12769  Fliissigkeits-Glasthermometer; Ubersicht

DIN 12770  Fliissigkeits-Glasthermometer — Allgemeine Bestimmungen
(entspricht weitgehend ISO 386)

DIN 12 771 Kalorimeter-EinschluBthermometer — Mef3bereichsspanne 6 °C

DIN 12 775 Laborthermometer — Skalenwerte 0,1 °C, 0,2 °C und 0,5 °C

DIN 12 776 Allihn-Thermometersatz

DIN 12 777 Anschiitz-Thermometersatz

DIN 12 778 Laborthermometer, Skalenwerte 1 °C und 2 °C

DIN 12 779 Laborthermometer, schnellanzeigend (Destillationsthermometer)

DIN 12 781 Labor-Stockthermometer

DIN 12 784 Thermometer mit Kernschliff

DIN 12 785 Laborthermometer fiir besondere Zwecke

DIN 12 786 Einschlufthermometer fiir wirmewirtschaftliche Untersuchungen

DIN 12 789 Beckmannthermometer — Einstell-Einschlufthermometer

DIN 12 799 Allgebrauchs-Stabthermometer

DIN 12 878 Einstellbare Fliissigkeits-Glas-Kontaktthermometer

DIN 16 160 Thermometer; Begriffe

DIN 16 167,16 168,16 174,16 175,16 176,16 179, 16 181, 16 182, 16 185, 16 186,
16 189, 16 190, 16 191, 16 195: Maschinen-Glasthermometer, ver-
schiedene Ausfiithrungen

DIN 58 653 Minimum-Thermometer

DIN 58 654 Maximum-Thermometer

DIN 58 655 Erdboden-Thermometer 20 mm bis 310 mm
DIN 58 660 Thermometer 370 fiir Psychrometer

DIN 58 664 Erdboden-Tiefenthermometer
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VDI/VDE 3511 Blatt 1 (Technische Regel): Technische Temperaturmessungen
Blatt 1: Grundlagen und Ubersicht iiber besondere TemepraturmeRverfahren

VDI/VDE 3511 Blatt 2 (Technische Regel): Technische Temperaturmessungen
Blatt 2: Beriihrungsthermometer

ISO 386 Liquid-in-glass laboratory thermometers

ISO 651 Solid-stem calorimeter thermometers

ISO 652 Enclosed-scale calorimeter thermometers

ISO 653 Long solid-stem thermometers for precision use
ISO 654 Short solid-stem thermometers for precision use
ISO 655 Long enclosed-sclae thermometers for precision use
ISO 656 Short enclosed-sclae thermometers for precision use

ISO 1770 Solid-stem general purpose thermometers

ISO 1770 Enclosed-scale general purpose thermometers

ISO 4786 Enclosed-scale adjustable-range thermometers

ISO 4795 Glass for thermometer bulbs

ASTM El  ASTM Thermometers (liquid-in-glass thermometers)

ASTM E77 Inspection and verification of liquid-in-glass thermometers

BS 593 Laboratory Thermometers
BS 791 Calorimeter Thermometers
BS 1365 Short range, short stem thermometers

BS 1704 General Purpose Thermometers

BS 1900 Secondary Reference Thermometers
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