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Bedeutung derverwendeten Formelzeichen

Zeichen Zeichen GroBe Einheit
a air - Luft m Masse kg
fl fluid - Fluid (flieBfahiges System) V Volumen m?
s solid - Feststoff A Flache m?
(a) in Luft bestimmt F Kraft N = kgxm/s’
(fl) in einem Fluid bestimmt G=mxg Gewichtskraft N = kgxm/s’
B buoyancy - Auftrieb g (gravity) Fallbeschleunigung m/s?
b bulk - im Ganzen p=F/A Druck Pa=N/m?
tot total - Gesamt p (rho) Dichte kg/m?®; g/em®
T Temperaturin Kelvin K
t Temperaturin °Celsius °C, t=T-27315 K
Y (gamma) spezifisches Gewicht kp/dm?®
(alt!)
a (alpha) linearer 1/K=K"
Ausdehnungskoeffizient
(von Feststoffen)
Y (gamma) Volumen- 1/K=K"
ausdehnungskoeffizient
(vonFlussigkeiten oder
Gasen)
® (phi) relative Luftfeuchte %
7 (pi) Porositat Volumen %




Vorbemerkung

Dichtemessung

Das Thema Dichtemessung hat eine lange Historie.

Der griechische Gelehrte Archimedes (287 bis 212 vor
Christus) hatte als erster die Idee einen Festkorperin
Wasser zu tauchen und anhand des von ihm verdrangten
FlUssigkeitsvolumens und dem einer Referenzproben auf
die Dichte des zu untersuchenden Korpers zu schlieBen.
Archimedes machte sich dabeizu Nutze, dass die
Auftriebskraft eines Korpers direkt proportional zum
verdrangten Volumen ist und dieses umso kleiner, je hoher
die Dichte des Korpers ist:

FAufmeb = \/verdrang( x pF\u\d x g

Der Universalgelehrte Abu Raihan Muhammad al-Biruni
(973 bis 1048 nach Christus) konstruierte das erste
Pyknometer und bestimmte die Dichte von verschiedenen
Elementen. Das Messprinzip des Pyknometers beruht auf
derVerdrangung der FlUssigkeit im Gefal3 durch die zu
messende Probe. Wahrend des Messverfahrens wird
zunachst das leere bzw. das mit Wasser gefllite Gefal3
gewogen und anschlieBend die zu messende FlUssigkeit
oder Probe in das Gefal3 gegeben. Aus den gemessenen
Gewichtsunterschieden kann die Dichte von Flussigkeiten
oder Festkorpern ermittelt werden.

Die Entwicklung der Dichtemessung setzte sich im

18. Jahrhundert mit skalierten glasernen Messapparaten
wie zum Beispiel Ardéometern fort, die abhangig von der
Dichte einer FlUssigkeit unterschiedlich tief eintauchen
und auch heutzutage zum Beispiel zur Bestimmung der
Alkoholkonzentration noch verbreitet sind.

Auch heute spielt das Thema Dichtemessung, zum Beispiel
fUr die Qualitatskontrolle von Rohstoffen und Waren, immer
noch eine gewichtige Rolle. Moderne Laborwaagen bieten
gefUhrte Ablaufe zur Dichtemessung mittels der Auftriebs-
oder Verdrangungsmethode oder unter Verwendung von
Pyknometern. Die Messverfahren sind zwar identisch
geblieben, heutzutage aber spielt die elektronische
Datenverarbeitung die entscheidende Rolle. Gemessene
Wagewerte und Umgebungsbedingungen werden
protokolliert und das Ergebnis automatisch berechnet.
Nach Abschluss der Messung erhélt der Anwender einen
Ergebnisbericht mit allen aufgezeichneten Werten und
dem berechneten Ergebnis. Das Risiko von fehlerhaft
durchgefuhrten Messungen, falsch protokollierten
Messwerten oder Rechenfehlern wird dadurch minimiert.

Kurze Zusammenfassung von Methoden zur Dichtebestimmung

mittels Laborwaagen

Einen detaillierten Vergleich der verschiedenen Methoden zur Dichtebestimmung finden Sie auf Seite 35.

Gravimetrisch, Auftrieb

Gravimetrisch, Verdrangung

Pyknometer

.

Das Becherglas fur die Hilfsflissigkeit
steht auf einer Plattform oder unterhalb
der Waage

(=

Das Becherglas fur die Hilfsfllssigkeit
steht auf der Waage.

Glasgefal3 mit festem Volumen

Geeignet fir: = Festkorper

= Flussigkeiten (mit Glassenkkorper)

= Pastose Substanzen (mit Gamma-Kugel) = FlUssigkeiten, Dispersionen
= Flissigkeiten (mit Glassenkkorper)
= Festkorper

= Pulver
= Granulate

Vorteile =Schnelles Verfahren = Schnelles Verfahren = Genaue Methode
= Flexibel in Bezug auf die Probenmenge
Nachteile = Temperaturempfindlich = Temperaturempfindlich = Temperaturempfindlich

= Probe muss sehr vorsichtig
benetzt werden.

= Es durfen keine Luftblasen
eingeschlossen werden.

= GroB3es Probenvolumen erforderlich

= Hoher Arbeitsaufwand

= Hoher Zeitaufwand

= Es durfen keine Luftblasen
eingeschlossen werden
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Allgemeine
Grundlagen

Beispiele fur Anwendungen
der Dichtebestimmung

In vielen verschiedenen Anwendungsbereichen wird die
Dichte zur Kennzeichnung von Material oder Produkteigen-
schaften verwendet. Zusammen mit anderen Informationen
kann die Dichte Auskunft geben Uber mégliche Ursachen
fur Anderungen von Produkteigenschaften. Die Dichte-
bestimmung zahlt zu den am haufigsten angewandten
gravimetrischen Verfahren im Labor.

Die Dichte kann einen Hinweis auf Verdanderungen in der
Zusammensetzung eines Materials geben oder auf Fehler
in Form von Rissen oder Hohlrdumen in gegossenen Teilen
(sogen. Lunkern), z. B. in der Sanitarkeramik oder in Giel3e-
reien der Eisen- und Stahlindustrie.

In AluminiumngieBereien werden zur Uberwachung der
Schmelzequalitat zwei Proben abgegossen, eine unter
Atmospharendruck, eine unter einem Unterdruckvon z. B.
80 mbar. Nach dem Erstarren und AbkUhlen werden die
Dichten der GuBproben bestimmt, das Verhaltnis der
beiden Werte gibt Auskunft Uber die Reinheit der
Schmelze.

Bei technischen Kunststoffen kann auf den Anteil an
kristalliner Phase geschlossen werden, da Kristalle auf
Grund der groBeren geometrischen Ordnung eine hohere
Dichte aufweisen als der nichtkristalline Anteil. Bei Glas wird
die Dichte auBervon der chemischen Zusammensetzung
durch die Abkuhlgeschwindigkeit aus der Schmelze
bestimmt.

Bei porosen Materialien wird die Dichte durch den Anteil an
Poren beeinflusst und bestimmt Eigenschaften wie z. B. die
Frost-Tau-Wechselbestandigkeit von Dachziegeln oder die
Warmeisolationseigenschaften von Mauerziegeln, Kalk-
sandsteinen oder Porenbeton.

Bei Wein wird die Qualitat u. a. durch das sogenannte
Mostgewicht (in °Oechsle) bestimmt - genaugenommen
auch ein Dichtewert, da die Dichte proportional der
Konzentration eines Stoffes in dem Losungsmittel ist

(z. B. Zucker, Salz oder Alkohol in wassriger Losung).

Eine wichtige Kenngrole stellt die Dichte im Bereich der
Fertigpackungskontrolle dar, wenn auf den Verpackungen
Volumenangaben gefordert sind, der Packungsinhalt aber
mithilfe von Waagen ermittelt wird.

Definition der Dichte

Als Dichte p bezeichnet man das Verhaltnis aus Masse
m und Volumen V einer Stoffmenge. In der DIN 1306
sind die Bezeichnungen festgelegt .

Gleichung1

Je nach Fachbereich werden auBerdem noch
spezielle zusammengesetzte Begriffe der Dichte
verwendet:

= Normdichte - die Dichte von Gasen im Normzustand
(0 °Cund 1013 hPa)
= Schittdichte - die Dichte eines Pulvers unter nicht
definierten Bedingungen, z. B. beim Versand (nach
DIN EN ISO 3252) oder der Quotient aus Masse der
unverdichteten trockenen Gesteinskornung in einem
festgelegten Messgefal dividiert durch das Volumen
des MessgefaBes (nach DIN EN 1097-3)
Fulldichte - die nach festgelegten Prufverfahren
ermittelte Dichte eines Pulvers im Fullzustand, ist
wichtig fur die Fullmenge von Pressformen
Rohdichte - der Quotient aus Masse und dem
Volumen, das die Hohlraume eines pordsen Stoffes
mit einschliet
Feststoffdichte - der Quotient aus Masse und
Volumen des Feststoffes eines porenhaltigen
Korpers, d. h. unter Ausschluss des Porenvolumens
Reindichte - noch gebrauchlich fur Feststoffdichte
Relative Dichte - das Verhaltnis einer Dichte p zu
einer Bezugsdichte p, eines Bezugsstoffes, die
relative Dichte ist ein GroBenverhaltnis und hat die
Dimension 1
Teilweise findet man noch die Angabe der Gewichte
oder des spezifischen Gewichts, es wird heute fast
nicht mehrverwendet.

Gleichung 2
G mxg
TNV

Dies ist im Unterschied zur Dichte eine Angabe der
Gewichtskraft bezogen auf das Volumen, d. h. die
Dichte und das spezifische Gewicht unterscheiden sich
um den Faktor der Fallbeschleunigung g.



Einheiten der Dichte

Im Internationalen Einheitensystem ist die Einheit der Dichte kg/m? am héufigsten wird die Einheit g/cm® benutzt -
das entspricht der Angabe in g/ml. Teilweise findet man auch Angaben in kg/dm®.

Tkg/m?®=0,001g/cm?® oder: 1g/cm?®=1kg/dm?=1000 kg/m?

Abhangigkeit der Dichte von der Temperatur

Die Dichte aller festen, flUssigen und gasférmigen Stoffe
ist abhangig von der Temperatur.

Die Dichte gasformiger Stoffe ist auf3er von der
Temperatur auch vom Druck abhédngig. Gase sind
kompressibel bei ,normalen” Dricken, das bedeutet, dass
die Luftdichte sich mit Anderung des Luftdruckes dndert.
Die Normdichte ist die Dichte eines Gases

(oder Gasgemisches) bei Normbedingungen:
Temperatur T=0 °C, Druck p =101,325 kPa.

Allgemein gilt: Je hoher die Temperaturist, desto
niedriger ist die Dichte. Da sich Materialien bei Warme
ausdehnen, d. h. ihr Volumen zunimmt, nimmt die Dichte
ab. Dieser Effekt ist bei Festkdrpern weniger stark
ausgepragt als bei FlUssigkeiten, am starksten macht er
sich bei Gasen bemerkbar.

Die Dichtednderung fur ein bestimmtes Temperatur-
intervall lasst sich mithilfe des Warmeausdehnungs-
koeffizienten berechnen; er gibt die Volumenanderung
eines Stoffes bezogen auf die Temperatur an. (Siehe
,Anhang” auf Seite 37)

In den folgenden Diagrammen sind die Dichten
verschiedener Substanzen in Abhangigkeit von der
Temperatur berechnet und graphisch dargestellt - die
senkrechten Achsen zeigen (auBer bei Luft) jeweils einen
Dichtebereich von 0,06 g/cm®.

Die Diagramme zeigen, dass die Temperaturabhangigkeit
der Dichte verschiedener Substanzen unterschiedlich
stark ausgepragtist. Fur Dichtemessungen bedeutet das,
dass - in Abhangigkeit von der erforderlichen
Messgenauigkeit - die Versuchstemperatur sehr genau
eingestellt und konstant gehalten werden muss.

Bei hydrostatischen Dichtebestimmungsmethoden ist es
z. B. gUnstiger mit Wasser als Auftriebsmedium zu
arbeiten als mit Ethanol: Bei einer Temperaturerhdhung
von z. B. 20 °C auf 21 °C verringert sich die Dichte des
Wassers um nur 0,00021 g/cm?®, die des Ethanols
dagegen um 0,00085 g/cm?® - mehr als das Vierfache.
Das heif3t, dass die Temperaturkonstanz sorgfaltiger
kontrolliert werden muss als bei Wasser, oder dass bei
Temperaturdanderungen wahrend des Versuchs mit einem
groferen Fehler bei der Dichtebestimmung gerechnet
werden muss.
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Abbildung 1: Temperaturabhédngigkeit der Dichte flir Wasser und Ethanol (oben) und ftr Stahl und Aluminium (unten)
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Abbildung 2: Temperaturabhdngigkeit der Dichte fir Glas, Polyethylen und Luft

Das Prinzip des Archimedes

Will man Materialdichten bestimmen, so bendtigt man -
laut Definition der Dichte

P

die Masse und das Volumen der Probe.

Die Bestimmung der Masse kann direkt mit Hilfe einer
Waage vorgenommen werden. Die Bestimmung des
Volumens kann im allgemeinen nicht direkt erfolgen;
Ausnahmen sind geringe Anforderungen an die
Genauigkeit und das Vorliegen einfacher geometrischer
Korper, wie z. B. Warfel, Quader oder Zylinder, deren
Volumen leicht aus den Kantenlangen bzw. Hohe und
Durchmesser berechnet werden kann. Das Volumen von
FlUssigkeiten kann man in Messzylindern oder Pipetten
abmessen - das Volumen von Festkdrpern kann man
prinzipiell aus dem Anstieg des Flussigkeitsspiegels nach
Eintauchen eines Korpers in einen mit Wasser geflliten
Messzylinder bestimmen.

Auf Grund der Schwierigkeiten bei der genauen Bestim-
mung des Volumens insbesondere eines unregelmaiig
geformten Korpers, geht man bei verschiedenen Verfahren
zur Dichtebestimmung einen ,Umweg”. Man arbeitet auf der
Grundlage des Prinzip des Archimedes, das die Beziehung
zwischen Kraften (oder Massen), Volumina und Dichten von
in FlUssigkeit eingetauchten Festkorpern beschreibt:

Aus dem taglichen Leben kennt jeder den Effekt, dass
Korper in Wasser leichter erscheinen als in Luft —auch der
eigene Korperim Schwimmbad. Die Ursache hierfur und
die Zusammenhange zwischen den einzelnen Gro3en
sollen in den folgenden Abséatzen verdeutlicht werden.

Abbildung 3: Kraft eines Kérpers auf eine Federwaage
in Luft (links) und in Wasser (rechts)

Auf einen in eine Flussigkeit getauchten Korper wirken von
allen Seiten Kréafte infolge des hydrostatischen Druckes.
Die Krafte in waagerechter Richtung sind entgegengesetzt
gleich, d. h. sie heben sich gegenseitig auf.

In senkrechter Richtung nimmt der Druck - je tiefer man
unter die FlUssigkeitsoberflache kommt - immer weiter zu.
Der Druck, derin einer FlUssigkeitsebene von der
darUberliegenden FlUssigkeitsschicht hervorgerufen wird,
wird Schweredruck genannt. Er wird aus der Dichte der
FlUssigkeit, der Hohe der FlUssigkeitssaule und der
Fallbeschleunigung berechnet:

p=pyxgxh



Entsprechend ist die Kraft, die auf eine Flache Ain der
Tiefe h wirkt:

Gleichung 3
F=pr= o} xngxh

mit p,=1g/cm’®und g =210 m/s*

h b A F
1 Tcm 0.01N/cm? 1cm? 0.01N
2 10 cm 0.1 N/cm? 1cm? 01N
3 50 cm 0.5 N/cm? 1cm? 05N

ha

/ h;
hs

/—A

p,=1g/cm’
Abbildung 4: Verlauf des Druckes in einer Flissigkeit

Fi

X+h

F.
Abbildung 5: Das Zustandekommen des Auftriebs

Auf die Oberflache eines vollstandig in eine FlUssigkeit ein-
getauchten Korpers mit der Grundflache Awirkt infolge des
Schweredrucks auf die Oberseite die Kraft F, = Axxxp, xg.
Auf die Unterseite wirkt die Kraft F, = Ax (x+h) x o, x g.

Die resultierende Kraft, die auf den Korper wirkt, ergibt sich
aus der Differenz dieser beiden Krafte:

Gleichung 4
Fres= Fz - F1

=[Ax(x+h)xpﬂxg]—[Axxxpﬂxg]
=Ax(x+h-x)*xp,xg

=Axhxp,xg

Das Produkt aus Grundflache und Hohe des Korpers
entspricht dem Volumen dieses Korpers. Gleichzeitig
entspricht dieses Volumen dem der verdrangten
FlUssigkeitsmenge.

Gleichung 5
(Axh)=V, -V,

Damit wird die resultierende Kraft zu

Gleichung 6
Fe=Vixpyxg=F,

e

Sie wird Auftriebskraft oder kurz Auftrieb (engl. buoyancy)
genannt und enthalt direkt den Wert fUr das gesuchte
Volumen.

Die Betrachtung der Krafteverhaltnisse auf den
eingetauchten Festkdrper und das durch ihn verdrangte
Flussigkeitselement zeigt: In senkrechter Richtung wirkt auf
den Korper die nach unten gerichtete Gewichtskraft G,
auBerdem die nach oben gerichtete Auftriebskraft F, . Die
resultierende Kraft ergibt sich aus der Differenz dieser
beiden Kréfte F_ = G_ - F, . Dabei entspricht die auf den
Korper wirkende Auftriebskraft F, der Gewichtskraft G, der
vom Korper verdrangten Flussigkeitsmenge.

\I/Gs \L Gﬂ:mﬂxngB

—

TFB T Fo=p,xVixg

Abbildung 6: Zum Archimedischen Prinzip - links in
Flussigkeit eingetauchter Festkorper, rechts
das Flussigkeitselement



Diese betragt

Gleichung 7
Gy=m,xg=p,xV,xg

Wenn Festkorper und Flussigkeitselement sich im
Gleichgewicht befinden, muss die Auftriebskraft
(dem Betrag nach) gleich der Gewichtskraft G, sein, d. h.

Gleichung 8
FB = Gﬂ

Der Auftrieb entsteht also aufgrund der Druck-
verhaltnisse in einer Flussigkeit. Die Auftriebskraft ist der
Gewichtskraft eines in eine Flissigkeit eingetauchten
Korpers entgegengesetzt. Daraus erklart sich, dass
Korper in einer Flussigkeit leichter erscheinen als in Luft.
In Abhéngigkeit vom Verhéltnis der Gewichtskraft des
Korpers zur Auftriebskraft kann der eingetauchte Korper
in der Flussigkeit zu Boden sinken, schweben oder
schwimmen.

Wenn die Auftriebskraft kleinerist als die Gewichtskraft
(F,<G,), sinkt der Kérper zu Boden.

Die Dichte des Festkorpers ist in diesem Fall groRer als die
der Flussigkeit (p, > p,). Die weit verbreitete Art der
Dichtebestimmung nach dem Auftriebsverfahren erfolgt
meistens unter diesen Bedingungen.

Wenn die Auftriebskraft gleich der Gewichtskraft ist
(F,=G,), bleibt der Korper vollstandig eingetaucht und
schwebt in der FlUssigkeit. Da das Volumen des Korpers
gleich dem Volumen der verdrangten Flussigkeit ist, und
die Masse des Korpers der Masse der verdrangten
FlUssigkeit entspricht, folgt, dass die Dichten von Fest-
korper und FlUssigkeit gleich sind. Es gibt verschiedene
Dichtebestimmungsverfahren, die diese Bedingung
ausnutzen (siehe Seite 17).

Wenn die Auftriebskraft groBRerist als die Gewichtskraft
(F,>G,), schwimmt der Kérper, d. h. er steigt an die
FlUssigkeitsoberflache und taucht nur noch teilweise ein.
Ertaucht dabei genau so weit in die FlUssigkeit ein, bis das
Gewicht des von ihm verdrangten FlUssigkeitsvolumens
gleich seinem eigenen Gewicht ist: Im Fall des Schwimmens
ist das Volumen derverdrangten FlUssigkeit kleiner als das
Festkorpervolumen (V, <V, ), die Dichte der Flussigkeit ist
groBer als die Dichte des Festkorpers p, > p.. Diese
Bedingung wird bei der Dichtebestimmung mit
Ardometern (siehe Seite 18) ausgenutzt.

Gravimetrische Methoden der

Dichtebestimmung

Auf dem Archimedischen Prinzip basierende

Dichtebestimungsmethoden

Die von Archimedes beschriebenen Zusammenhange
zwischen Masse, Volumen und Dichte von in FlUssigkeiten
eingetauchten Festkdrpern werden ausgenutzt, um die
unbekannten Dichten von Substanzen zu bestimmen. Das
Problem bei der Dichtebestimmung liegt in der genauen
Bestimmung des Volumens des Probematerials. Wenn man
einen Festkorpervollstandig in eine Flussigkeit eintaucht, ist
durch die Versuchsanordnung gegeben, dass das Volumen
des Festkorpers gleich dem Volumen der verdrangten
FlUssigkeitsmenge ist. Unter dieser Voraussetzung lasst sich
der folgende allgemeine Zusammenhang zwischen den
Dichten und Massen von Flussigkeit und Festkorper
herleiten, in der das Volumen nicht mehr explizit enthalten ist
(Herleitung siehe ,Anhang” auf Seite 37):

Gleichung 9

s

m
P =Py *
m

fl

Die unbekannte Dichte einer festen Substanz kann man
also mit einer HilfsflUssigkeit bekannter Dichte und mit
zwei Masse-Messwerten bestimmen

Gleichung 10

mfl
Vs

fl

m
Pa= P, - = TESP. Py =

s

Umgekehrt kann die Dichte von Flussigkeiten unter
Verwendung eines Hilfs-Festkdrpers aus einem
Massewert und dem bekannten Volumenwert des
Festkorpers ermittelt werden.



Man kann also die Volumenmessung ersetzen durch ein-
fach und genau durchzufiihrende Massebestimmungen.

Zur Dichtemessung wird zum Teil noch die sogenannte
hydrostatische Waage oder Mohr'sche Waage verwendet.
Die Mohr'sche Waage, eine Hebelwaage, ist heute
weitgehend ersetzt durch die Dichtesets als Zubehor zu
Laborwaagen. Man muss grundsatzlich zwischen zweli
hydrostatischen Wageverfahren unterscheiden. In
Abhangigkeit von der Versuchsanordnung haben die jeweils
von der Waage angezeigten Messwerte eine andere
Bedeutung: Bei der Auftriebsmethode (siehe Abbildung 7
und Abbildung 8) wird das um den Auftrieb verringerte
Gewicht des Festkorpers in der FlUssigkeit ermittelt, bei der
Verdrangungsmethode (siehe Abbildung 9) wird das
Gewicht bzw. die Masse der verdrangten FlUssigkeitsmenge
direkt bestimmt.

Weitere auf dem Archimedischen Prinzip basierende
Methoden sind die Dichtebestimmung mit Aréometern
und die verschiedenen Schwebemethoden

(siehe Seite 18).

Auftriebsmethode

Mit Hilfe der Auftriebsmethode wird haufig die Dichte von
Festkorpern und Flussigkeiten bestimmt. Man misst das
scheinbare Gewicht eines Korpers in einer Flussigkeit, d. h.
das Gewicht vermindert um die Auftriebskraft, und
berechnet daraus und aus dem Gewicht in Luft die

gesuchte Dichte.
I Waagschale

Abbildung 7: Prinzipielle Versuchsanordnungen bei der
Auftriebsmethode mit Unterflurwége-
einrichtung

Bricke mit FlUssigkeit im
Becherglas, ohne Kontakt
zur Waagschale

I Waagschale

Abbildung 8: Prinzipielle Versuchsanordnungen bei der
Auftriebsmethode mit Gestell mit
Aufhéngevorrichtung fir den Tauchkérper
und Bricke fir den Flussigkeitsbehélter

Beiderin Abbildung 7 und Abbildung 8 gezeigten
Versuchsanordnung entspricht die Anzeige der Waage der
um den Auftrieb verminderten Masse des eingetauchten
Festkorpers (siehe Abbildung 3). Das heif3t, betrachtet man
die Gleichung p, = p,x(m./m,), so ist die Masse des
Festkorpers in Luft gewogen m, =m  bekannt. Die Masse
der FlUssigkeit mflist nicht unmittelbar bekannt, sie ergibt
sich aber aus der Differenz der Wagung des Festkorpers in
Luft (m,) und der Wagung in Flussigkeit (m,):

Damit wird Gleichung 2 fur die Bestimmung der
Festkorperdichte zu:

Gleichung 11

m

- @)
Ps =Pn X m -m
@) (f

Fur den Fall, dass die Flussigkeitsdichte bestimmt werden
soll, so ist wieder mfl aus den Messwerten der
Festkdrpermasse in Luft und in FlUssigkeit eingetaucht zu
berechnen mfl=m_-mg unddannin Gleichung 3
einzusetzen. Man erhalt die Beziehung zur Bestimmung der
FlUssigkeitsdichte mit der Auftriebsmethode

Gleichung 12
- x m(a) _ m(a)_ mﬂ
Py = P _ - Vv
m(a) mfl s

V_ist das bekannte Volumen des Tauchkorpers, mit dessen
Hilfe die FlUsssigkeitsdichte berechnet werden kann.

Man kann also mit Hilfe zweier W dgungen die Dichte einer
Substanz bestimmen.



Verdrangungsmethode

Mit Hilfe der Verdrangungsmethode kann ebenfalls unter
Ausnutzung des Archimedischen Prinzips die Dichte von
Festkorpern und Flussigkeiten bestimmt werden.

Bei der Versuchsanordnung nach dem Verdrangungs-
prinzip bestimmt man unmittelbar die Masse der durch
den Festkorper verdrangten Flussigkeitsmenge.

Ein Behalter mit FlUssigkeit steht direkt auf der Waagschale
wahrend der Festkdrper eingetaucht wird. Dabei ist der
Festkorperin der Regel an einem Stativ aufgehangt. Beim
Eintauchen in die FlUssigkeit verdrangt der Festkorper das
FlUssigkeitsvolumen V, mit der Dichte p, und der Masse m,.
Die auf den Festkdrper wirkende Auftriebskraft ist F =
0,*V,xg=m,xg. Da das Gewicht des Festkorpers G, =

m, x g vom Stativ gehalten wird und die Waage nicht
belastet, entspricht die Anzeige der Waage direkt der
FlUssigkeitsmasse mfl - vorausgesetzt, die Waage wurde
vorher mit dem FlUssigkeitsbehalter tariert.

Abbildung 9: Prinzipielle Versuchsanordnung bei der
Verdrangungsmethode

Das heif3t, im Fall der Verdrangungsmethode konnen die
Gleichungen 2 und 3 (siehe Seite 10) direkt zur
Dichtebestimmung angewendet werden. Fur die
Festkorperdichte gilt:

Gleichung 13

s

ps = pfl x

fl

beziehungsweise zur Bestimmung der FlUssigkeitsdichte

Gleichung 14
mfl mﬂ
Pa= Py m T

Verwendet man einen Tauchkdrper mit bekanntem
Volumen V, so kann man die unbekannte Dichte p, einer
FlUssigkeit aus nur einem Messwert errechnen.

Bestimmung der Dichte von Luft

Um den Wagewert in die wahre Masse umrechnen zu
kénnen, bendtigt man den Wert der Luftdichte.

Diese kann im Laufe eines Tages um durchschnittlich

+0,05 mg/cm®bezogen auf die Normdichte von 1,2 mg/cm®
variieren. Daher muss die Luftdichte fUr Masse-
bestimmungen mit einer relativen Messunsicherheit <5x10™
aktuell bestimmt werden. Die Luftdichte pa ist abhdngig von
der Temperatur T, dem Druck p und der relativen Feuchte der
Luft ¢. Es gibt verschieden genaue Naherungsgleichungen,
mit deren Hilfe die Luftdichte in Abhangigkeit von Luftdruck,
Temperatur und Luftfeuchte, evtl. noch unter Berlcksichti-
gung des CO,-Gehalts der Luft berechnet werden kann.

AuBerdem ist es mit hochauflésenden Waagen maoglich, die
Luftdichte (mit einem Fehlervon =1%) zu bestimmen. Man
verwendet dazu zwei verschiedene kalibrierte Gewicht-
stlcke aus Materialien unterschiedlicher Dichte (z. B.
Aluminium und Stahl). Basis der Bestimmungsmethode ist
auch hier das Prinzip des Archimedes. Da auch Luft aus
Materie besteht, erfahren Korperin Luft genauso eine
Auftriebskraft wie in einer Flussigkeit. Es gelten dieselben
GesetzmaBigkeiten wie in Kapitel ,Das Prinzip des
Archimedes” beschrieben.

Betrachtet man - zunachst in Vakuum - einen Aluminium-
zylinder mit der Dichte p, =2,7 g/cm?® (Abbildung 10, links),
so befindet er sich im Gleichgewicht mit einem
Gewichtsnormal (p,, = 8,000 g/cm?®) derselben Masse.

G,=myx*g G,=m, *xg

Abbildung 10: Einfluss des Luftauftriebs bei der Wagung
in Vakuum (oben) und in Luft (unten)

Betrachtet man dieselbe Anordnung in Luft (Abbildung 10,
rechts), so befinden sich der Aluminiumzylinder und das
Normal nicht mehrim Gleichgewicht. Die Ursache sind
die - aufgrund der unterschiedlichen Materialdichten und
damit unterschiedlichen Volumina - unterschiedlichen
Auftriebskrafte.

13



Um festzustellen, welche Masse m dem Aluminiumzylinder
(m,) in Luft mit der Dichte p, das Gleichgewicht halt,
werden alle wirkenden Krafte im Gleichgewicht betrachtet:

Gleichung 15
GN - FBN = GAI - FBAI

‘me g‘_‘paxVng‘=‘mAl x g‘_‘paxVng‘

Gewichtskraft  Auftriebskraft

Gewichtskraft  Auftriebskraft

Nach Umformung und Einsetzen von

V:

N

mAI
und V, =
pN pA\

erhalt man schlief3lich

Gleichung 16
1_ pa
mo=m x Py
Al n pa
1-—
pA\

m,, wird als Wagewert W bezeichnet. Der Wagewert
entspricht im allgemeinen der Anzeige der Waage.

Der Wagewert
1- P.
P
WA\ = r.nAI x p:|
1 _
Px

ist nicht konstant, sondern abhangig von der Luftdichte -
sozusagen vom Wetter. Diese Beziehung gilt entsprechend
fur den Stahlzylinder des Luftdichtebestimmungssets:

Aus diesen beiden Gleichungen lasst sich eine Beziehung
zur Bestimmung der Luftdichte ableiten (siehe Anhang
,Luftdichtebestimmung” auf Seite 38):

Gleichung 17
mA\ x WSt mSt x WA\
P.=
mAI x WSK _ mSt x WAI
Pa Pst

W, und W, sind die Wagewerte, die aktuell gemessen
werden.

m,, und m, werden anhand der konventionellen Wagewerte
und der Dichten der zertifizierten Gewichtsstucke
berechnet nach der Beziehung

Gleichung 18
1.2 kg/m?
8000 kg/m®
m5t= St 3
- 1.2 kg/m
Pst
and
1.2 kg/m?
8000 kg/m®
m,, = My 3
- 1.2 kg/m
pA\

Der konventionelle Wagewert M eines Gewichtstlckes ist
nicht die Masse dieses Stuckes selbst, sondern er
entspricht der Masse des Bezugsgewichtes (Massenormal),
das unter definierten Bedingungen* mit dem betrachteten
Gewichtsstlck im Gleichgewicht steht.

Mit den im Luftdichtebestimmungsset angegebenen
konventionellen Wagewerten der Gewichte (als Kennwerte
der Gewichte bezeichnet), den Materialdichten der
Gewichte und aus den aktuellen Wagewerten kann damit
die Luftdichte p, berechnet werden.

Die Formel zur Berechnung der Luftdichte einschlieBlich
der Werte p., = 8,000 g/cm®und p, = 2,700 g/cm?®ist in der
Software einiger Sartorius-Waagen integriert. Der aktuelle
Wert der Luftdichte kann gespeichert werden und wird
anschlieBend verwendet, um die Wagewerte in die
tatsachlichen Massen des Wageguts umzurechnen - nach
deram Anfang des Kapitels hergeleiteten Formel

*TemperaturT=20°C
Dichte des Massenormals bei 20 °C: p,= 8000 kg/m*
Luftdichte p, =1,2 kg/m?



Dichtebestimmung mit Pyknometern

Pyknometer sind Glas- oder MetallgefaBe mit genau In verschiedenen Bereichen haben sich unterschiedlich
bestimmtem Volumen zur Ermittlung der Dichte von geformte und genormte Pyknometer durchgesetzt.
FlUssigkeiten und Dispersionen durch einfaches Auswagen  Beiden Messungen ist darauf zu achten, dass alle

des definierten Volumens, insbesondere aber auch zur Wagungen bei konstanter Temperatur durchgefthrt
Dichtebestimmung von Pulvern und Granulaten. Sie werden und dass weder in der Flussigkeit noch zwischen
werden auch zur Bestimmung der Feststoffdichte von den Partikeln Luft eingeschlossen ist.

pordsen Festkdrpern verwendet, wobei das Material vor der

Dichtebestimmung soweit zerkleinert werden muss, dass

alle Poren gedffnet werden.

e

b)\_/  «© d) @ e) f)

Abbildung 11: Beispiele fur gebrauchliche Glaspyknometer fur Dichtebestimmungen im LabormafBstab

Note: Die Pyknometer nach Gay-Lussac, DIN EN 12797 (c) und nach Hubbard, DIN EN 12806, (f) werden fur Feststoffdichtebestimmungen
verwendet, das angegebene Volumen gilt fir vollstandige Fullung nach Einsetzen des Stopfens; die Pyknometer nach Bingham, DIN 12807, (b) und
nach Sprengel, ISO 12800, (d) haben eine Ringmarke, die das angegebene Volumen markiert; die Pyknometer nach Reischauer, DIN ISO 3507, (a)
und Lipkin, DIN ISO 3507, (e) haben Skalen zum Ablesen des Volumens.



Wagen eines definierten Volumens
(,Litergewicht”)

Eine besonders einfache gravimetrische Methode zur
Bestimmung der Dichte von flie3fahigen Substanzen
(FlUssigkeiten, Pulvern, dispersen Systemen) ist das Wagen
einer Probemenge mit definiertem Volumen. Dabei wird die
zu bestimmende Probe in ein Gefal3 mit bekanntem
Volumen eingefullt und die Masse der Probe (nach dem
Tarieren) anhand einer einzigen Wagung bestimmt.

Nach p=m/Vkann einfach die Dichte berechnet werden.

In verschiedenen Industriebereichen gibt es
unterschiedliche standardisierte oder genormte Behélter,
zum Beispiel kegelformige 1 L-Gefale zur Bestimmung der
Dichte von GieBmassen (Schlickern) in der keramischen
Industrie. In der Kalkindustrie wird die Schuttdichte von
Branntkalk-Kérnungen mit einem genormten Verfahren
bestimmt. Dabei ist sowohl das Gefal3 zur Aufnahme des
Probematerials als auch die Vorgehensweise bei der
Befullung genau festgelegt. Nach U.S. und British Standard
gibt es zylinderférmige Edelstahlbehalter, die sogenannten
specific gravity cups, mit unterschiedlichen Volumina und
unterschiedlicher Toleranz des Volumens.

Pyknomethermethode

Die Pyknomethermethode ist ein sehr genaues Verfahren
zur Bestimmung der Dichte von Pulvern, Granulaten und
schwer flieBfahigen Dispersionen. Im Vergleich zum
Auftriebs- und Verdrangungsverfahren ist es arbeits- und
deutlich zeitintensiver.

Auch hier stellt sich wieder das Problem der genauen
Volumenbestimmung einer Pulverprobe V., furdie
Dichtebestimmung des Feststoffs p.. Die explizite
Volumenbestimmung an Pulvern oder Granulaten wird im
Prinzip durch drei Wagungen und die Verwendung einer
HilfsflUssigkeit mit bekannter Dichte umgangen.

Gleichung 19
= ms
pS - Vs
Vet Vi, Mas P
Mg
pﬂ vg' mg/ pg

Abbildung 12: Pyknometer mit Inhalt
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Das Volumen des Feststoffs V. kann nurindirekt bestimmt
werden:

Gleichung 20
Vs = Vlot - VfI

Man geht dabei schrittweise vor:

= zunachst wird die Masse der FlUssigkeit des vollstandig
mit FlUssigkeit gefullten Pyknometers bestimmt. Anhand
der FlUssigkeitsdichte ist damit das Volumen des
Pyknometers V  bekannt.

Gleichung 21
My

Vlot =
P

= AnschlieBend (nach Entleeren, Reinigen, Trocknen und
Temperieren des Pyknometers) wird das mit
Probenmaterial zu ca. % geflllte Pyknometer gewogen,
man erhalt also die Masse des verwendeten Pulvers m..

= Als nachstes wird das Pyknometer mit dem
Probenmaterial vollstandig mit der FlUssigkeit aufgefullt
und wieder gewogen, man bestimmt die Masse von Probe
und FlUssigkeit gemeinsam m

fles)®

Daraus lasst sich die Masse der FlUssigkeit m,, errechnen

Gleichung 22

m,, =m m

2t ~ gy = T

und damit auch das VolumenV, der Flussigkeit in dem mit
Probenmaterial und FlUssigkeit gefullten Pyknometer

Gleichung 23
V. = My _ M.y~ M
"o, Py

Das eigentlich interessierende Volumen der pulverféormigen
Probe Vs ergibt sich aus der Differenz des Gesamtvolumens
V... und dem Volumen der Flussigkeit V, .

Vs = Vtot - Vﬂ

Gleichung 24

V = My, _ M.y~ M
B =¥ o



Setzt man nun das Volumen V., in die Ausgangsgleichung
p.=m./V, ein, so folgt nach Umformung*

Gleichung 25
m, m;
P = Py * or P.= Py *
My =M, M M+ Mz=M;

* — mS — mS - mS — p X mS

p.=v = =

s m1f| _ m(fl+s) ms m1f| (m(ﬂ+s) ms) m1f| (m(ﬂ+s) ms)
Ps P P

Methoden zur
Dichtebestimmung

Es gibt noch andere Methoden zur Dichtebestimmung,
die ebenfalls auf dem Archimedischen Prinzip basieren.
Mit Hilfe von zwei Festkorpern unterschiedlicher
Dichte (z. B. zwei Gewichtsstlcken aus unter-
schiedlichen Metallen), kann die Dichte der Luft
bestimmt werden.

SchlieBlich kann die Dichte noch tber die Schwachung
radioaktiver Strahlung durch das zu untersuchende
Material bestimmt werden. Die Absorption der
Strahlung ist abhangig vom Massenabsorptions-
koeffizienten des Materials, dessen Schichtdicke und
seiner Dichte. Bei Kenntnis der entsprechenden
Grofen und des physikalischen Zusammenhanges
kann dann die Dichte einer Substanz berechnet
werden.

Bei magnetischen Proben werden auch magnetische
Krafte ausgenutzt, um die Dichten von Festkdrpern
oder FlUssigkeiten zu bestimmen.

mit den Massen m;, m, und ms in der Reihenfolge der
durchzufuhrenden Arbeitsschritte:

Massen

m; Masse der Flussigkeit im vollstandig mit Flussigkeit gefillten
Pyknometer

m; Masse des Probenmaterials

ms Masse von Probe und Flissigkeit im aufgefillten Pyknometer

Das heif3t, auch mithilfe dieses Verfahrens ist es moglich, die
Volumenmessung zur Dichtebestimmung ,auf Umwegen”
durch mehrere Massenbestimmungen zu ersetzen.

Biege-Schwinger-Methode |
Schwingungsverfahren

Die Biegeschwinger-Methode ist ein verbreitetes Mess-
verfahren zur Bestimmung der Dichte von homogenen
FlUssigkeiten. Dieses Messverfahren ist nicht geeignet fur
Suspensionen oder Emulsionen, die, da sie aus mehreren
Phasen bestehen, entmischen kdnnen.

Die zu untersuchende Probe wird in einer Messzelle
(meist ein U-formig gebogenes Glasrohr) in mechanische
Schwingungen versetzt. Zur Berechnug der Probendichte
wird der physikalische Zusammenhang zwischen der
Eigenfrequenz der Schwingung und der Masse des
Schwingers (U-Rohr mit Probe gefullt) ausgenutzt. Die
Gerate mussen mit FlUssigkeiten bekannter Dichte und
einer der ProbenflUssigkeit ahnlichen Viskositat kalibriert
werden.



Schwebeverfahren

Die Schwebeverfahren nutzen das Prinzip des
Archimedes, und zwar den Sonderfall des Schwebens,
bei dem die Dichten der FlUssigkeit und des darin
schwebenden Festkorpers gleich sind.

Festkorperdichten kdnnen bestimmt werden, indem
die Dichte einer TestflUssigkeit so eingestellt wird, dass
der Probekorper den Zustand des Schwebens erreicht.
Die Dichteeinstellung der TestflUssigkeit kann Uber
gezielte Temperaturveranderung erfolgen - bei
genauer Kenntnis der Dichte der TestflUssigkeit in
Abhangigkeit von der Temperatur. Die Dichte-
einstellung der Flussigkeit kann auch Uber die
Mischung zweier Flussigkeiten unterschiedlicher
Dichten erfolgen, die Dichte ist dann Uber das
Mischungsverhaltnis der FlUssigkeiten bestimmt oder
muss zum Beispiel mit der Biege-Schwinger-Methode
(siehe Seite 17) oder dem Verdrangungsverfahren
bestimmt werden.

Dichtegradientensaule

Bei Dichtegradientensaulen werden zwei FlUssigkeiten
unterschiedlicher Dichte in einem Glasrohr
Ubereinander geschichtet, sodass sich im Laufe der
Zeit durch Diffusion ein senkrechter Dichtegradient
(eine kontinuierliche Anderung der Dichte Uber die
Hohe der Saule) einstellt. Kleine Festkorper unter-
schiedlicher Dichte schweben dann in unterschied-
licher Hohe. Zur Kalibrierung gibt es farbige
Glaskugeln bekannter Dichte.

AuBer kleinen Festkorpern (zum Beispiel Fasern,
Pulverpartikeln, Foliensticken) kdnnen auch
FlUssigkeitstropfen in Dichtegradientensaulen auf ihre
Dichte untersucht werden - die FlUssigkeit sollte
allerdings unléslich in den Flussigkeiten der
Gradientensaule sein.

Schlierenmethode

Halt man ein mit FlUssigkeit gefulltes Kapillarrohr, das
im unteren Bereich waagerecht verlauft, in eine andere
FlUssigkeit, so stromt die FlUssigkeit aus dem
Kapillarrohr nur dann waagerecht aus, wenn die
Dichten der beiden FlUssigkeiten Ubereinstimmen.
Wenn die Dichte der ausstromenden Flussigkeit
niedriger ist, bilden sich Schlieren, die aufsteigen. Ist
die Dichte der ausstromenden FlUssigkeit hoher als
die der umgebenden Flussigkeit, so bilden sich nach
unten absinkende Schlieren aus.

Araometer

Ardometer, auch als Spindeln oder Senkwaagen (engl.
hydrometer) bezeichnet, sind einfache Messgerate zur
Bestimmung der Dichte von FlUssigkeiten oder Dispersionen.
Es handelt sich dabei um Tauchkorper, die an der Oberflache
schwimmen und je nach Dichte der Flussigkeit
unterschiedlich tief eintauchen. Der Dichtewert der
Flussigkeit kann an Hand der Eintauchtiefe (des Volumens
derverdrangten FlUssigkeitsmenge) auf einer Skala am
Ardometer direkt abgelesen werden. - Fur bestimmte
Anwendungsbereiche gibt es auch Araometer, die auf ihrer
Skala nicht Zahlenwerte fur die Dichte angeben sondern
unmittelbar die Konzentration von Zucker (Saccharimeter),
Alkohol (Alkoholometer), Batteriesdure oder Frostschutz-
mittel in wassriger Losung.

~ _ _
3:0 Thermometerskala
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Abbildung 13: Spezielles Ardometer mit integriertem
Thermometer nach DIN 10290 zur
Bestimmung der Dichte von Milch und
Magermilch - die Dichte ist abhdngig vom
Fettgehalt der Milch



Anwendungsbeispiele

Bestimmung der Dichte von Festkorpern

Besonderheiten der Proben

Festkorper sind bei Atmospharendruck volumen- und
formbestandig. Beispiele fur Festkorper, deren Dichte von
Interesse ist, sind Metalle, Glas, oder Kunststoffe. Diese
Festkorper konnen aus nur einer oder aus mehreren festen
Phasen bestehen, dabei kann eine Phase in eine andere
eingebettet sein (glasfaserverstarkter Kunststoff) oder die
festen Phasen konnen fest miteinander ,verzahnt” sein -
wie die vielen kleinen Kristalle in einem homogenen
metallischen Werkstoff. Wichtig bei der Probenahme fur
die Dichtebestimmung ist die Frage, ob die Dichte als
Werkstoffeigenschaft ermittelt werden soll oder ob die
Dichtebestimmung als einfaches Verfahren zur Suche
von Materialfehlern - z. B. Rissen oder Hohlraumen im
Werkstoff - eingesetzt wird. Davon abhangig ist auch die
Auswahl der Messmethode.

Geeignete Dichtebestimmungs-
methoden

Fur Festkorper geeignete Dichtebestimmungsmethoden
sind die auf dem Archimedischen Prinzip basierende
Auftriebs- und die Verdrangungsmethode, auBerdem
konnen auch Schwebeverfahren eingesetzt werden.
Voraussetzung bei der Auftriebs- oder Verdrangungs-
methode ist das Arbeiten mit einer Auftriebsflussigkeit,
die nicht mit der eingetauchten Probe reagiert, diese aber
moglichst gut benetzt. Das Schwebeverfahren ist zum
Beispiel in der Glasindustrie verbreitet: Die Glasproben
werden in eine organische Flussigkeit gegeben, auf der
sie bei Raumtemperatur schwimmen. Da die Temperatur-
abhangigkeit der Dichte derverwendeten Flussigkeit
ungefahr100 mal gréBerist als die Temperaturabhangigkeit

der Dichte des Glases, kann die Glasprobe durch langsame
Temperaturerhohung des Systems zum Schweben gebracht
werden und so die Dichte des Glases bestimmt werden.

Durchfuhren einer Dichtebestimmung
nach der Verdrangungsmethode

Benotigte Hilfsmittel und Gerate

= \Waage

= Thermometer

= Stativ mit Haltevorrichtung fur den Probekorper

= Becherglas mit Auftriebsflissigkeit bekannter Dichte -
destilliertes Wasser fur alle Werkstoffe, die nicht mit
Wasser reagieren

Probenvorbereitung, Versuchsdurchfiihrung und

Auswertung

Auf die Waage wird ein Becherglas mit Flussigkeit gestellt

und die Haltevorrichtung fur den Probekorperin die

Flussigkeit eingetaucht - genau so tief wie anschlie3end

bei der Wagung mit Probekorper. Die Waage wird tariert.

= Der Probekorper wird neben das Becherglas auf die
Waagschale gelegt. Die Masse des Probekorpers in Luft
m,, wird ermittelt.

= Der Probekdrperwird in die Haltevorrichtung gebracht
und in die FlUssigkeit eingetaucht. Die Waage zeigt direkt
die Masse der verdrangten Flussigkeit m, an.

Die Dichte des Probekérpers p berechnet sich nach

Mg
m

P= Py

(f)



Bestimmung der Dichte von porosen Festkorpern

Besonderheiten der Proben

Bei porosen Werkstoffen sind mit der Dichte eng verknUpft
Begriffe wie Feststoffdichte, Reindichte, Rohdichte,
Gesamtporositat, offene Porositat oder geschlossene
Porositat.

Pordse Festkdrper bestehen aus einer oder mehreren
festen Phasen und den Poren. Poren sind mit Luft (oder
einem anderen Gas) gefullte Hohlrdume. Sie befinden sich
entweder zwischen einzelnen Kristallen des Feststoffs oder
als Gasblasen eingeschlossen in Glasphasen, d. h.
nichtkristallin erstarrten Schmelzphasen. Damit gibt es
grundsatzlich zwei Arten von Poren: offene und
geschlossene. Von den offenen Poren wiederum gehort nur
ein Teil zu den sogenannten durchstrombaren Poren, oder
ein anderer Teil zu den trankbaren Poren - bei diesen
Bezeichnungen sind immer zusétzliche Angaben zur Art
des Trankungsmediums und den Umgebungsbedingungen
erforderlich (z. B. Wasser bei einer Temperaturvon 22 °C
und einem Druck von 2500 Pa).

Man spricht von Poren, wenn der ,Durchmesser” in der
GroBenordnung von 1nm bis 1 mm liegt - bei Abmessungen
>1mm spricht man von Rissen oder Lunkern, <1nm handelt
es sich um Hohlraume im Kristallgitter. Poren sind wichtige
Bestandteile des Gefuges zahlreicher unterschiedlicher
Werkstoffe; ihnre Menge, Art, Form, Orientierung, GroBe und
GroBenverteilung hat einen gro3en Einfluss auf wichtige
Werkstoff- und Endprodukteigenschaften, z. B. die
Frostbestandigkeit von Dachziegeln oder die Isolierfahigkeit
von Kalksandsteinen oder Porenbeton. Auch die
mechanische Festigkeit oder die Korrosionsbestandigkeit
werden durch Poren im Werkstoff beeinflusst.

Abbildung 14: Geflge eines Porzellantellers im Anschliff,
ca. 80fache VergréBerung

Note:links das Porzellan mit unregelmafig geformten Poren zwischen
verschiedenen Phasen, rechts die wahrend des Brennens
aufgeschmolzene Glasurschicht mit geschlossenen kugelférmigen Poren
(Blasen), ganz rechts Kunstharz als Einbettungsmedium fur die
Anschliffpraparation
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Beider Dichtebestimmung ist zu unterscheiden, ob die
Dichte des reinen Feststoffs bestimmt werden soll oder die
Dichte des Festkorpers einschlieBlich Feststoff und Poren;
schlieBlich kann auch die Porositdt von Interesse sein.

= Die reine Feststoffdichte (nicht die Festkdrperdichte)
wird einfach als ,Dichte” bezeichnet, friher haufig als
,Reindichte” p,=m/V....., - Die Poren gehen also nicht
mit in diesen Dichtewert ein.

= Als Rohdichte (bulk density) bezeichnet man den
Quotienten aus Masse und Gesamtvolumen der Probe:
o, =m/V, . Die Rohdichte ist eine mittlere Dichte aus der
Dichte des Feststoffs und dem in den Poren enthaltenen
Gas.

= Die offene Porositat ist das Volumenverhéltnis von
offenen Poren zum Gesamtvolumen des pordsen Korpers
in Prozent:mt, =V, /V,.

= Die geschlossene Porositat ist das Volumenverhaltnis von
geschlossenen Poren zum Gesamtvolumen des pordsen
Korperin Prozent: .=V, /V,.

= Die Gesamtporositat ist das Verhéltnis des Volumens aller
Poren zum Gesamtvolumen des Werkstoffes in Prozent:
n,=V,/V.

= Die Gesamtporositat ist die Summe aus offener und ges-
chlossener Porositat: m =t + .

Geeignete Dichtebestimmungs-
methoden

Geeignete Dichtebestimmungsverfahren flr pordse
Festkorper sind sowohl die Auftriebs- als auch die
Verdrangungsmethode. Die Bestimmung der
Feststoffdichte kann - nach Aufmahlen der Proben bis zu
einer mittleren KorngroBe in der GroRenordnung der
Porengrofe - auch nach der Pyknometermethode
durchgefuhrt werden.

Will man die Rohdichte von pordsen Festkdrpern
bestimmen, so werden manchmal die Probekdrper mit
einer Wachs- oder Latexhulle Uberzogen (siehe z. B.
DIN ENISO 2738) sodass offene Poren wahrend des
Versuchs keine FlUssigkeit aufnehmen kénnen.
AnschlieBend kann eine Dichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren durchgefuhrt werden.



Durchfuhren einer Dichtebestimmung nach der Auftriebsmethode

(in Anlehnung an EN 993-1)

—

Abbildung 15: Versuchsanordnung bei der Dichte-
bestimmung nach der Auftriebsmethode
mit dem Sartorius-Dichteset

Bendotigte Hilfsmittel und Gerate

= Trockenschrank bei einer Temperatur von (110 £5) °C

= Waage - Fehlergrenze von 0,01g

= Steg, der Uber der Waagschale zu plazieren ist -
Dichtebestimmungsset

= Vakuumeinrichtung mit reduzierbarem Druck und
Druckmessgerat

= Thermometer mit Fehlergrenze von 1°C

= TrankflUssigkeit - destilliertes Wasser fur alle Werkstoffe,
die nicht mit Wasser reagieren

= Exsikkator

Probenvorbereitung

Form und GréRe (Gesamtvolumen zwischen 50 cm® und
2 00 cm?®) der Probekdrper sowie die Anzahl der zu
prafenden Proben sind in der Norm festgelegt.

Versuchsdurchflihrung und Auswertung

Zunachst werden die Probekdrper bis zur Massenkonstanz
im Trockenschrank getrocknet, im Exsikkator auf Raum-
temperatur abgekuhlt und anschliefend die Masse durch
Wagen in Luft bestimmt. ->m;

Unter genau definierten Bedingungen wird der
Probekorper evakuiert und anschlieBend mit der
TrankungsflUssigkeit (im Vakuum) getrankt bis die offenen
Poren - den Versuchsbedingungen entsprechend - mit der
FlUssigkeit gefullt sind. Die scheinbare Masse des
getrankten Probekorpers wird dann mit einer
hydrostatischen Waage (bzw. unter Verwendung des
Dichtesets) bestimmt. Der Probekdrper muss vollstandig in
ein Becherglas mit der TrankungsflUssigkeit als
Auftriebsmedium eintauchen. - m,

Die Temperatur der TrankungsflUssigkeit muss bestimmt
werden.

SchlieBlich muss noch die Masse des getrankten
Probekdrpers durch Wagung in Luft bestimmt werden.
Oberflachlich anhaftende FlUssigkeit muss vor dem Wagen
mit einem feuchten Schwamm entfernt werden, die
Wagung muss zugig erfolgen, sodass ein Masseverlust
durch Verdunstung ausgeschlossen wird. = m;

Die Dichte der Trankungsflussigkeit p, muss gemessen oder
in Abhangigkeit von der Temperatur einer Tabelle
entnommen werden.

Die Rohdichte p, in g/cm® berechnet sich nach der
folgenden Gleichung:

Gleichung 26
my
[ — g
pb m3_m2 pfl

Die offenen Porositat n, in Volumenprozent berechnet sich
wie folgt:

Gleichung 27
n=—"™ 400
m3_ mz

Die Gesamtporositat m, berechnet sich aus den Werten der:

Gleichung 28

= PP 100

' o,
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Die Gesamtporositat ist die Summe aus offener und
geschlossener Porositét(r, =, + mt,) darausfolgt
dann furdie geschlossene Porositat ;.

Gleichung 29

=M T

a

Variablen zur Berechnung der Dichte poréser Proben

m, Masse des trockenen Probenkdrpers

m; Scheinbare Masse des getréankten Probekdrpers in Flussigkeit
gewogen

ms Masse des getrankten Probekorpers in Luft gewogen

o, Dichte des reinen Feststoffs, bestimmt nach DIN EN 993-2
(oder aus der Zusammenstzung berechnet)

Py Dichte der AuftriebsflUssigkeit

P, Rohdichte des Probekdorpers

Haufig findet man in der Keramik als MaB3zahl fur die offene
Porositat auf3er den oben angegebenen GroBen die
sogenannte Wasseraufnahme. Die Wasseraufnahme in
Prozent errechnet sich aus der Massedifferenz der mit
FlUssigkeit getrankten Probe und der trockenen Probe
bezogen auf die Masse der trockenen Probe. Der
Zahlenwert wird unter anderem als Vergleichswert
verwendet, um keramische Werkstoffe in ,dicht” und
,pords” einzuteilen.

Zusatzliche Informationen Uber die Art und die
GroBenverteilung der Poren kann man mithilfe des
Quecksilberporosimeters gewinnen: Die pordsen Proben
werden mit Quecksilber unter Druck gefullt, dabei wird der
Druckin bestimmten Stufen erhoht, sodass jeweils -
abhangig vom Porendurchmesser - eine bestimmte Menge
an Poren mit Quecksilber aufgefullt wird. Daraus kénnen
Aussagen Uber den Anteil und den Durchmesser von
offenen, von auBBen zuganglichen Poren abgeleitet werden.

Eine andere Methode zur Bestimmung von Porenanteil,
Porenform und -groB3e ist die Bildanalyse, die quantitative
statistische Auswertung von Anschliffen, ahnlich wie in
Abbildung 14 gezeigt, unter dem Mikroskop.
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Bestimmung der Dichte
von Pulvern und
Granulaten

Besonderheiten der Proben

Unter einem Pulver versteht man ein ,Haufwerk von
Teilchen, Ublicherweise mit MaBen kleiner als 1 mm®*.

Ein Granulat besteht aus groberen Partikeln als ein

Pulver, dabei wird der Begriff Granulat unterschiedlich

verwendet: mit Granulat bezeichnet wird je nach

Fachgebiet

= Material, das aus ,Sekundar”-Partikeln besteht, die aus
zusammengeballten (agglomerierten) feinen Pulver-
teilchen (,Primarpartikel”) zusammengesetzt sind

= Material - zum Beispiel Zwischenprodukte im Bereich
Kunststoff oder Email - das aus der Schmelzphase
schnell abgekuhlt wurde und eine tropfenahnliche
Form aufweisen kann.

Geeignete Dichtebestimmungs-
methoden

Zur Dichtebestimmung von Pulvern und Granulaten
kommt nur die Pyknometermethode in Frage.
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Abbildung 16: Pyknometer mit integriertem Thermometer

Durchfuhrung einer Dichtebestimmung nach der Pyknometermethode

(in Anlehnung an DIN EN ISO 18/53)

Benotigte Hilfsmittel und Gerate

= Destilliertes Wasser und eine andere Hilfsflussigkeit z. B.
Ethanol

= Pyknometer mit Thermometer und Seitenarm mit
Schliffglasstopfen

= Wasserbad

= Vakuumpumpe

= WWaage mit Fehlergrenze 0,0001g

Versuchsdurchfiihrung und Auswertung

Das sorgfaltig gereinigte und getrocknete Pyknometer wird
mit destillierterm Wasser gefullt und und unter definierten
Bedingungen evakuiert und anschlieend im Wasserbad
auf £0,1 Kgenau temperiert. Dann wird das Pyknometer
endgultig geflllt. Aus der Masse des Wassers bei der
Pruftemperatur wird das Volumen des Pyknometers

berechnet: V m

Pycnometer - Wasser / pV\/asser

Das Pyknometer wird wieder getrocknet und nun
entsprechend der oben beschrieben Vorgehensweise mit
Ethanol geflllt und schlieBlich gewogen. Aus der Masse
des Ethanols und dem Volumen des Pyknometers kann
dann die Dichte des Ethanols bei der Pruftemperatur
genau ermittelt werden: Pethanol = MeEthanal /\/Pycnometer

m my

Ethanol

In das gereinigte und getrocknete Pyknometer* werden
etwa 10 g (bei Pulverdichten zwischen 2,5 und 4 g/cm?) des
bei 10 Kunter seiner Zersetzungstemperatur getrockneten
Pulvers ins Pyknometer eingewogen—>m,

Das Pyknometer wird nun mit etwas Ethanol gefullt, sodass
das Pulver befeuchtet ist, anschlieBend wird wieder
evakuiert und gerUttelt, so dass moglichst alle Luftblasen
entweichen kénnen. Das Pyknometer wird weiter mit
Ethanol gefullt, auf die Pruftemperatur gebracht und dann
endgultig aufgefullt. Die Gesamtmasse aus Pulver und
Ethanol wird bestimmt. = m;

Die Auswertung erfolgt nach der Formel

m:

P = Pethana *
thanol m1+m2_m3

die Dichte der Probesubstanz
wird auf 0,001 g/cm® genau angegeben.

* Bei der Verwendung von modernen Sartorius-Waagen mit integrierter Software zur Dichtebestimmung kann dieser - zeitaufwendige - Vorgang des Trocknens im Trockenschrank und anschlieBenden
Abkuhlens im Exsikkator durch Verwendung eines zweiten, applikativen Taraspeichers entfallen und so die Arbeit im Labor deutlich vereinfachen.
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Bestimmung der Dichte von homogenen Flussigkeiten

Besonderheiten der Proben

Homogene FlUssigkeiten sind relativ einfache Systeme; es
sind immer - im Gegensatz zu Dispersionen - einphasige
Systeme. Beim Vorliegen von Stoffgemischen, zum Beispiel
Alkohol und Wasser oder Zucker und Wasser, handelt es
sich um Losungen der einen Substanz in der anderen.
Echte Losungen sind immer durchsichtig, die Partikel des
geldsten Stoffes liegen als MolekUle oder lonenim
Losungsmittel vor.

Die Dichte einer Losung ist abhangig von der Konzentration
des geldsten Stoffes, d.h. bei Kenntnis des Zusammen-
hanges kann man aus Dichtebestimmungen Konzentrations-
angaben berechnen.

Die Dichten der meisten FlUssigkeiten liegen bei 20 °C
zwischen 600 kg/m® und 2000 kg/m?® oder 0,6 g/cm® bis
2,0 g/cm?® Die Dichten von Flussigkeiten sind wesentlich
starker temperaturabhangig als die von Feststoffen. Das
bedeutet, dass zur Dichtemessung immer eine Temperatur-
messung gehort und | oder eine sorgfaltige Temperierung
der Probe.

Geeignete Dichtebestimmungs-
methoden

Zur Bestimmung von Flussigkeitsdichten sind verschiedene
Methoden geeignet: Ardometer, Pyknometer, Schwinger-
messgerate, die Auftriebs- und Verdrangungsmethode. Die
Auswahl des Verfahrens ist unter anderem abhangig von
der geforderten Genauigkeit und der zur Verfligung
stehenden Probenmenge.
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Durchfuhren einer Dichtebestimmung
nach der Auftriebsmethode

ol

—— 1

Abbildung 17: Bestimmung der Flussigkeitsdichte nach
der Auftriebsmethode

Benétigte Hilfsmittel und Geréate

= Waage

= Dichteset

= Tauchkdrper mit bekanntem Volumen (10 cm?® beim
Sartorius-Dichteset, siehe Abbildung 17)

= Thermometer

= evt. Wasserbad zum Thermostatisieren der Probe

Probenvorbereitung, Versuchsdurchfiihrung und

Auswertung

= | eeres Becherglas auf der Brucke ausrichten,
Tauchkorperam Gestell des Dichtebestimmungssets
aufhangen.

= Tarieren der Waage mit angehangtem Tauchkorper.

= Zu messende Flussigkeit in das Becherglas einfullen, bis
der FlUssigkeitsspiegel 10 mm Uber dem Glaskorper steht.

= Dervon der Waage angezeigte (negative) Messwert
entspricht dem Auftrieb des Glaskorpers in der
ProbeflUssigkeit.

= Durch Division des Messwertes durch das Volumen des
Tauchkdrpers erhalt man die zu bestimmende Dichte

m
V

fl

p:

TK



Bestimmung der Dichte von Dispersionen

Besonderheiten der Proben

Disperse Systeme oder Dispersionen sind Mischungen aus
zwei oder mehr Phasen, die ineinander unldslich sind. Dabei
ist eine Phase kontinuierlich zusammenhangend - das
sogenannte Dispersionsmittel - die andere Phase (oder
Phasen) sind im Dispersionsmittel in Form winziger isolierter
Partikel fein verteilt. Die PartikelgroBen liegen bei den
sogenannten kolloiddispersen Systemen im allgemeinen
zwischen Tumund 1nm. Bei einer Grofe der dispersen
Partikel >1um spricht man von grobdispersen Systemen, bei
einer Grofe der Partikel < 1nm von molekulardispersen
Systemen. Beispiele fur Dispersionen gibt es beliebig viele,
dabeiist Dispersion der Oberbegriff fur alle Systeme -
unabhangig vom Aggregatzustand der beteiligten Phasen.

Disperse Probentypen

Suspensionen  Mischungen aus festen Partikeln in einer FlUssigkeit
Beispiele:, Dispersions“farben, keramische GieBmassen,

Scheuermilch, Zahnpasta, Tinte, ...

Emulsionen Mischungen von zwei ineinander unloslichen
Flussigkeiten, von denen die eine in Form kleiner
Tropfen in der anderen fein verteilt ist Beispiele:
Cremes, Lotionen, Mayonnaise, Milch, die klassische

SalatsoBe aus Ol und Essig, ...

Schaume Mischungen von kleinen Gasblasen in einer Flussigkeit

(oder einem Feststoff)

Nebel Mischungen von kleinen FlUssigkeitstropfen in einer

Gasphase

Rauch Mischungen von Feststoffpartikeln in einer Gasphase

Etwas problematisch ist die Verwendung des Begriffes
,Stabilitat” in Zusammmenhang mit dispersen Systemen, da
diese streng betrachtet instabile Systeme sind. Das zeigt
sich in ihrer Neigung zur Entmischung. Als ,stabile”
Suspension oder Emulsion bezeichnet man aber haufig
Systeme, die Uber bestimmte Zeitraume konstante
Eigenschaften zeigen.

Geeignete Dichtebestimmungs-
methoden

In Abhangigkeit von der Konsistenz des Probenmaterials
kommen Dichtebestimmungsmethoden in Frage, wie sie fur
FlUssigkeiten oder Feststoffe auch verwendet werden. Die
Dichtebestimmung nach der Biege-Schwinger-Methode
eignet sich nicht so gut, da die vielen Phasengrenzen storen,
die Dichtebestimmung bei diesem Messverfahren
geringfugig durch die Viskositat beeinflusst wird und
auferdem die Vibration wahrend der Messung die
Phasentrennung begunstigen kann. Dabei wird bei dieser
Methode nicht ein Mittelwert flr die gesamte Probe
bestimmt. Bei der Arbeit mit Araometern, die grundsatzlich
maoglich ist, muss sorgfaltig darauf geachtet werden, dass die

Suspension oder die Emulsion keine Entmischungser-
scheinungen aufweist. Entsprechend der Dichtebe-
stimmung an Flussigkeiten oder Pulvern kann auch bei
dispersen Systemen mit Pyknometern gearbeitet werden.
Branchenabhangig sind verschiedene Gefal3e gebrauchlich,
die bis zum Rand (oder bis zu einer Markierung) mit der
Probesubstanz gefullt und ausgewogen werden. Hier fUhrt
die mogliche Entmischung der Probe wahrend der Messung
nicht zu einem Messfehler. Furviele Suspensionen und
Emulsionen bietet sich die Auftriebs- oder Verdrangungs-
methode an - auch hierist darauf zu achten, dass die
Dispersion nicht entmischt und dass das FlieBverhalten der
Suspension es zulasst, dass der Tauchkorper schnell genug in
die Probe eintaucht.

Durchfuhren einer Dichtebestimmung
nach der Verdrangungsmethode

—

Abbildung 18: Dichtebestimmung nach der Verdréngungs-
methode mit Gammakugel als Tauchkérper,
befestigt an einem neben der Waage
stehenden Stativ

Bendtigte Hilfsmittel und Gerate

= Waage

= Tauchkoérper mit bekanntem Volumen

= Stativ

= Thermometer

= evt. Wasserbad zum Thermostatisieren der Probe

Probenvorbereitung, Versuchsdurchfiihrung und
Auswertung

(Temperierte) Probe in ein Becherglas fullen. Das Becher-
glas auf die Waage stellen und auf Null tarieren. Den am
Stativ befestigten Tauchkorper in die Probesubstanz absen-
ken und bis zur Markierung eintauchen. Die Waage zeigt
den Wert der Masse derverdrangten FlUssigkeit direkt

an (siehe Seite 13). Aus der Division des Messwertes

durch das Volumen des Tauchkérpers ergibt sich die Dichte
der Probensubstanz

m
\
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Fehler und Genauigkeit der

Dichtebestimmung

In den beiden vorausgehenden Kapiteln (Auftriebs-
methode und Verdrangungsmethode) wurden allgemein
die Grundlagen der beiden hydrostatischen Dichte-
bestimmungsmethoden erlautert und die Formeln zur
Berechnung der Dichte abgeleitet.

Bei hohen geforderten Messgenauigkeiten sind die realen
Messbedingungen zu bertcksichtigen. Genaugenommen
zeigt die Waage nicht direkt die Masse der Proben an - wie
in den allgemeinen Formeln angegeben - sondern deren
Wagewert in Luft. In die Grundgleichungen sind also die
um den Luftauftrieb korrigierten W dgewerte einzusetzen.

AuBerdem ist beim Auftriebsverfahren der Einfluss des
zusatzlichen Auftriebs durch das tiefere Eintauchen der
Probenhalterung nach Flussigkeitsanstieg durch
Eintauchen der Probe zu berlcksichtigen.

Allgemein ist bei der DurchfUhrung der Dichtebe-
stimmungen auf sorgfaltiges Arbeiten, insbesondere auf
die Konstanz der Temperatur wahrend des Versuches zu
achten.

Beim Eintauchen des Festkorpers in die FlUssigkeit durfen

keine Luftblasen in die FlUssigkeit geraten —am Festkorper
anhaftend verfélschen sie dessen Messwert.
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Korrektur des Luftauftriebs

FUr genauere Dichtebestimmungen muss berUcksichtigt
werden, dass die Waagen nicht direkt die Masse der
Probe, sondern deren Wagewert bestimmen. Dieser ist
jedoch von der - druck- und temperaturabhéangigen -
Luftdichte abhangig und muss um den Einfluss des
Auftriebs in Luft korrigiert werden.

Zwischen der Masse des Festkorpers m und seinem
Wagewert in Luft W, d. h. unter Berlcksichtigung des
Luftauftriebs auf das Wagegut, gilt allgemein die
Beziehung (p, = Dichte des Normals)

Gleichung 30
1_ pa
me W x Ps
pa

1_
P



Verdrangungsverfahren

Setzt man diese Gleichung in die Beziehung zur
Berechnung der Dichte nach der Verdangungsmethode
ein, so folgt schlieBlich unter Berucksichtigung des
Luftauftriebs die Gleichung zur Bestimmung der
Festkorperdichte (Herleitung siehe Seite 39)

Gleichung 31

s

ps = pﬂ x = (pﬂ - pa) x + pa

W,

fl fl

In dieser Form wird die Dichte in der integrierten Software
der Sartorius-Waagen berechnet.

Auftriebsverfahren

Setzt man die Beziehung

m:WX
P

o

1

farm,, und m in die Gleichung zur Dichtebestimmung
nach dem Auftriebsverfahren

m(a)

P =Py *
m(a)—m

(f)

ein, so folgt nach mathematischer Umformung

Gleichung 32

(@)

W(a) - W(

fl)

ps = (pﬂ - pa) x + pa

die Formel zur Berechnung der Dichte von Festkorpern
unter Beachtung des Luftauftriebs.

Pyknometermethode

Unter Berlcksichtigung der Luftauftriebskorrektur lautet
die Formel fUr die Dichtebestimmung nach der
Pyknometermethode:

Gleichung 33

W

p.=(Py—P.) "m

+pa

Mit dieser Formel werden die Messwerte in derintegrierten
Software der Sartorius-Waagen ausgewertet.

Korrektur des Auftriebs der
Probenhalterung

Auftriebsmethode

AuBer dem Luftauftrieb muss bei exakten Messungen auch
noch der zusatzliche Auftrieb der Aufhangung berUtcksichtigt
werden, der dadurch entsteht, dass infolge des FlUssigkeits-
anstiegs nach dem Eintauchen der Probe die Drahte tieferin
die FlUssigkeit tauchen als vor dem Eintauchen der Probe.
(Der Auftrieb der Probenhalterung geht - wenn man die
Waage mit in die Flussigkeit eingetauchter Halterung tariert
- nicht mit in die Berechnung der Dichte ein))

Abbildung 19: Skizze zur Berechnung des Auftriebs durch
den Flussigkeitsanstieg nach Eintauchen
des Probekdérpers in die Auftriebsfllssigkeit

Die Versuchsanordnung mit den Dichtebestimmungssets
bei der Auftriebsmethode hat zur Folge, dass die Drahte der
Aufhdngung der Probenhalterung aufgrund des FlUssigkeits-
anstiegs im Behater tiefer eintauchen als urspringlich. Das
heiBt, da,mehr” Draht eintaucht, entsteht ein zusatzlicher
Auftrieb, der berechnet werden kann und bei der Korrektur
des Ergebnisses bertcksichtigt werden muss.

Das Volumen, um das die FlUssigkeit im Behalter mit dem
Durchmesser D zunimmt, entspricht dem Volumen V, in
Abbildung 19

Gleichung 34
nxD?
V= ———xh
4

Das Volumen 'V, des Probekorpers ist

Gleichung 35
) Ps
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Diese beiden Volumina sind identisch, V, = V.. Durch einset-
zen der oben angegebenen Beziehungen und aufldsen
nach h, der Hohe des FlUssigkeitsanstiegs, erhalt man

Gleichung 35
(m(a)_ m(ﬂ)) x4

h= .
Py ¥ xD

Die in der Flussigkeitsschicht h auf zwei Drahte mit dem
Durchmesser d wirkende Auftriebskraft F_ ist

Gleichung 37
T xd?

Fao=pux Vpx g=p, x(2x 4

xh)x g

und nach einsetzen von h folgt

7 x d? . (m,-m,) x4 §

Feo =0 x 2% 4 p,x mxD?

9

Gleichung 38

pﬂx2xnxd2x(m
B>~

@ m(fl)) x 4 x g

4xpﬂ><1'c><D2

F

dZ
=2x D? x (m(a) - m(fl)) *g

D. h. die durch die Drahte verursachte Auftriebskraft ist
proportional dem Durchmesserverhaltnis von Draht und
Becherglas.

Der Messwert enthélt auBer dem Auftrieb der Probe - der
bestimmt werden soll - einen Anteil des ,Drahtauftriebs”;
der Drahtauftrieb muss also vom Messwert subtrahiert
werden, um den Auftrieb der Probe F_ (korr) allein zu
ergeben:

Gleichung 39

FBS (Corr) = (m(a) - m(ﬂ)) - (2_

Korrekturfaktor

Bei bekanntem Durchmesser von Draht und Becherglas
kann der Faktor, mit dem der gemessene Wert des
Auftriebs multipliziert werden muss, berechnet werden.
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Bei den Sartorius Dichtesets betragt der Drahtdurchmesser
d=0,7mm, der Becherglasdurchmesser D =76 mm, die
Probenhalterung hat 2 Drahte. Der Korrekturfaktorist dann

d? 0.7?
Corr=1-2 =1-2

5 g = 099983

Je kleiner der Drahtdurchmesser d, je groBer der Becher-
glasdurchmesser D und je niedriger die Anzahl der Drahte
der Aufhdngung ist, desto naherist der Korrekturfaktor dem
Zahlenwert 1, d. h. die Korrektur kann dann vernachlassigt
werden. Diese Bedingungen kann man leicht bei der
Dichtebestimmung im Unterflurwagebetrieb einhalten.

ZurUck zur Formel fur die Dichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren: Man erhalt unter Berlcksichtigung der
Auftriebskorrektur fur die Drahte aus

P, = Py * _
m(a) m(f‘)
m
— (a)
P.= pf'x[m -m, ] x Corr
(a) (f1)

bzw. unter gleichzeitiger BerUcksichtigung des Luftauftriebs:

Gleichung 40
wW

(a)

+
W, -Wg]xCorr

ps = (pfl - pa) x pa

Mit dieser Formel zur Dichtebestimmung arbeitet die in
Sartorius-Waagen integrierte Software. Dabei kann mit den
voreingestellten Werten der Normluftdichte von
p,=0,0012 g/cm® und dem Korrekturfaktor von 0,99983 fur
das Sartorius Dichteset gearbeitet werden. Alternativ
kdnnen auch vom Benutzer berechnete Korrekturen
eingesetzt werden.

Verdrangungsmethode

Fehler durch den zuséatzlichen Auftrieb durch das Ein-
tauchen der Haltevorrichtung fur den Probekdrper oder
Faden oder Drahte der Aufhangung kénnen von vorne
herein eliminiert werden, indem man diese bei der Leer-
wagung bzw. beim Tarieren des FlUssigkeitsbehalters genau
soweit in die FlUssigkeit eintaucht, wie spater beim Wagen
mit Probekorper.

AufBerdem wird auch hier durch die entsprechenden
Versuchsbedingungen der Korrekturfaktor=1(grof3er
GefaBdurchmesser, kleiner Durchmesser der Halterung,
moglichst nur eine Halterung).



Die Gleichung zur Berechnung der Festkorperdichte
nach der Verdrangungsmethode - unter Berucksichti-
gung von Luftauftrieb und Korrekturfaktor fur die
Probenaufhangung - lautet:

Gleichung 41
W(a)

W x Corr P.

()

p.= (P~ P.) x

Mit dieser Formel arbeitet die in Sartorius-Waagen
integrierte Software. Dabei hat die Grundeinstellung
den Zahlenwert von 1,0 fUr den Korrekturfaktor und von
p,=0,0012 g/cm?® fur die Normluftdichte. Es kénnen
auch vom Benutzer berechnete Korrekturen eingesetzt
werden.

Bei Einsatz der Verdrangungsmethode zur Dichte-
bestimmung von FlUssigkeiten, unter anderem Farben
und Lacken, sind Tauchkugeln aus Metall (Gammakugel)
verbreitet, die am Stab eine Verjingung aufweisen (siehe
Abbildung 20), bis zu deren Mitte das Nennvolumen des
Tauchkorpers berechnet ist. Es gibt AusfUhrungen fur
unterschiedliche Grofenordnungen der Oberflachen-
spannung der zu untersuchenden FlUssigkeiten. Dabei
wird der Einfluss des sich bildenden Flussigkeitswulstes
um den Stab berUcksichtigt.

10 bis 12 mm
—) E—
[
o

Abbildung 20: Tauchkugel nach DIN EN ISO 2811 Teil
3 zur Bestimmung der Dichte von
Lacken und Anstrichstoffen nach dem
Verdréngungsverfahren

Vermeidung
systematischer Fehler

Hydrostatische Vefahren

Um die Fehler bei der Dichtebestimmung mit den verschie-
denen hydrostatischen Verfahren moglichst gering zu
halten, ist insbesondere auf folgendes zu achten:

= Die Temperatur muss wahrend der gesamten Versuchs-
durchfihrung konstant gehalten werden. Bei Wasser als
Auftriebsmedium bewirkt z. B. eine Temperaturanderung
von 0,1°C eine Dichteanderung von 0,00002 bis
0,00003 g/cm?® bei Alkoholen von = 0,0001 g/cm?.
= Die Waage muss genau mittig belastet werden, um den
Ecklastfehler moglichst gering zu halten. Bei der Wagung
in Luft bei Verwendung des Sartorius-Dichtesets mit der
Probenaufnahme oben am Gestell tritt durch die Form
des Gestells und die Krafteinleitung an zwei Punkten
auBen an der Grundplatte des Gestells bei auBermittiger
Position der Probe ein groReres Drehmoment auf als bei
derVerwendung der ,normalen” Waagschalen und
derselben vom Mittelpunkt abweichenden Position.
= Esdirfen - nach dem Eintauchen in die FlUssigkeit -
keine Luftblasen an der Probe selbst oder an der
Probenhalterung haften. Diese erzeugen einen
zusatzlichen Auftrieb und verfalschen damit das
Wageergebnis. Zur Vermeidung kann man die Probe vor
der eigentlichen Messung in einem separaten Gefal3
befeuchten - oder auch in einem Ultraschallbad.
Ein Fehler durch Adhasion von Flussigkeit am Draht der
Probenhalterung kann vernachlassigt werden, indem man
die Waage vor der Messung mit eingetauchter
Probenhalterung tariert.
Der Luftauftrieb verursacht einen Fehler der Dichte von
~0,0012 g/cm? (entsprechend der Luftdichte bei
Normalbedingungen) - deshalb sollten zur Berechnung
der Dichte die Formeln verwendet werden, die den
Luftauftrieb berlcksichtigen (siehe Seite 26).
Nach dem Eintauchen der Probe in das Gefal steigt der
FlUssigkeitsspiegel an, sodass die Drahte der
Probenhalterung einen zusatzlichen Auftrieb erzeugen.
In Abhangigkeit vom Durchmesser des verwendeten
GefaBes und von Durchmesser und Anzahl der Drahte der
Halterung kann dieser zusatzliche Auftrieb korrigiert
werden (siehe Seite 26).
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Pyknometerverfahren

Um die Fehler bei der Dichtebestimmung mit der
Pyknometermethode moglichst gering zu halten, ist
insbesondere auf folgendes zu achten:

= Die Temperatur muss wahrend der gesamten
Versuchsdurchfiihrung konstant gehalten werden bzw. die
Proben mussen sorgfaltig thermostatisiert werden. Bei
Wasser als HilfsflUssigkeit bewirkt z. B. eine Temperatur-
anderung von O,1°C eine Dichteanderung von 0,00002
bis 0,00003 g/cm?, bei Alkoholen von = 0,0001g /cm®.

= |n der HilfsflUssigkeit oder an der Probe selbst durfen sich
keine Luftblasen befinden.

= Der Luftauftrieb verursacht einen Fehler der Dichte von
~ 00,0012 g/cm’® (entsprechend der Luftdichte bei
Normalbedingungen) - deshalb sollten zur Berechnung
der Dichte die Formeln verwendet werden, die den

Luftauftrieb bertcksichtigen. (,Korrektur des Luftauftriebs”

auf Seite 26.)
Bei sorgfaltigem Arbeiten handelt es sich bei dem

Pyknometerverfahren um ein Messverfahren, mit dem
Materialdichten sehr genau bestimmt werden kénnen.
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Fehlerrechnung

Bei sorgfaltigem Arbeiten und unter Vermeidung der
oben genannten systematischen Fehler, kann man den
Fehler der Dichtebestimmung nach den Regeln der
Fehlerfortpflanzung berechnen. Der Fehler der Dichte
Ap basiert hauptsachlich auf den Messfehlern der
Massebestimmung.

Allgemein gilt fur die Bestimmung des Gesamtfehlers
AF von Gréf3en, die aus mehreren Messwerten

berechneten werden:

Bei Summen (und Differenzen) addieren sich die
absoluten Einzelfehler quadratisch:

Gleichung 42

AF= v AF12+ F22+

Bei Produkten (und Quotienten) addieren sich die
relativen Einzelfehler quadratisch. (Der relative Fehler
ist der absolute Fehler bezogen auf den Messwert.):

Gleichung 43
AF,

AF= | |—
F

Auftriebsverfahren

2 2

AF,
F.

+ +..

Fur die Dichtebestimmung von Festkdrpern nach dem
Auftriebsverfahren gilt die Beziehung

P, = Py
Mg~ M
oder
_ _ W(a)
P.= (Py—p.)x

+ pa
W, -W,]xCorr

Da der Korrekturfaktor fUr die Probenhalterung und die
Dichte der Luft keinen merklichen Einfluss auf den
Fehler der Dichte haben, brauchen sie bei der
Fehlerrechnung nicht bertcksichtigt zu werden.
Wendet man die Grundregeln der Fehlerrechnung an,
wird zunachst der absolute Fehler des Nenners
Alm,-m, ] berechnet



Gleichung 44

_/ 2 2
Almy, = mg]=v Am,"+m,

fl)

und anschlieBend der gesamte relative Fehler der Dichte
Ap/p

Gleichung 45
£= /[ Apﬂ]2+ Mmmh [Am@_ m(ﬂJ2
P Ps m, l Mg

Der Gesamtfehler der Wagung in Luft (Am ) ist die Summe
aus Reproduzierbarkeit und einem Linearitatsfehlervon
einem Digit - unabhangig von Waagentyp, da es sich um
Differenzwagungen handelt.

Der maximale Fehler der Wagung in FlUssigkeit

(Am, - Am ) wird im Durchschnitt als 10mal so grof3
angenommen wie der bei Wagung in Luft - diese Annahme
basiert auf umfangreichen Messungen zur Dichte-
bestimmung nach dem Auftriebsverfahren.

Fur den Fehler der Flussigkeitsdichte wird der Wert von
0,00003 g/cm? fur Wasser bzw. 0,00009 g/cm®fur Ethanol
eingesetzt, d. h. der Wert, der einer Fehlablesung des
Thermometers um £ 0,1°C entspricht oder einer
Temperaturéanderung wahrend der Messung um = 0,1°C.

Die folgenden Diagramme (siehe Abbildung 21 bis
Abbildung 26) zeigen am Beispiel einiger Sartorius-
Waagen mit unterschiedlichen Ablesbarkeiten und
Wagebereichen den relativen Fehler der Festkdrperdichte
beim Auftriebsverfahren in Wasser oder Ethanol als
Auftriebsmedium in Abhangigkeit von der Probengroie
und der Dichte des Probekdrpers.

Es zeigt sich, dass der Fehler bei der Dichtebestimmung
deutlich von der Dichte der untersuchten Proben abhangt:
je niedriger die Dichte des Probekdrpers ist, desto groBer
ist der Fehler des Endergebnis.

Bei der Berechnung von Ap/p wird fur m, eingesetzt:

= X
m (f) m (@)

1- Pa ]
pS

far p, wird die Dichte von Wasser mit 1,0 g/cm® angenom-
men, die Dichte von Ethanol mit 0,789 g/cm®.

Ein weiteres Diagramm (siehe Abbildung 27) zeigt den
Fehler der Dichtebestimmung von FlUssigkeiten nach der
Auftriebsmethode fur Flussigkeitsdichten zwischen 0,5 und
2,2 g/cm?® unter Verwendung des Glassenkkdrpers aus dem
Sartorius-Dichteset. Der Tauchkorper hat ein Volumen von
(10 + 0,01) cm? eine Dichte von 2,48 g/cm® und eine
Toleranz von 0,5 mg bezogen auf den Auftrieb in Wasser.
Auch hierist der Fehler der Dichte abhangig vom
Dichtewert der untersuchten Probe.

Ablesbarkeit der Waage: 1 mg

- Probendichte =2 g/cm?®
08%— | — Probendichte =5 g/cm?
\'. Probendichte =10 g/ecm®

0,7%

0,6 % "‘
B

=1g/cm?

pWasser

0,5% ——\ Y
0,4% \ hN.
03%

0,2%

relativer Fehler der Dichte Ap/p

01%

0,0% T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60

Probenmenge (g)

Abbildung 21: Festkérperdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte

Ablesbarkeit der Waage: 0,1 mg

0,3% — - Probendichte =2 g/cm?®
a — Probendichte =5 g/cm?®
g Probendichte =10 g/cm?®
8
S 02%
[a)
% pWasser = 1 g/Cm3
g
<
L 01%
o
=
®
®
0,0% T T T T T I
(0] 5 10 15 20 25 30

Probenmenge (g)

Abbildung 22: Festkérperdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte
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Ablesbarkeit der Waage: 0,01 mg

- Probendichte =2 g/cm?

0,05% *
. — Probendichte =5 g/cm®
% | Probendichte =10 g/cm?
< 0,04% -
i)
<
L
2 003% -\
5} .
_E \ ! pWasser = 1 g/cm3
9] B
t 002% :
[T A3
[ .
2 0,01% \
g , K ------------------
0,00 % T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

Probenmenge (g)

Abbildung 23: Festkérperdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte

Ablesbarkeit der Waage: 1 mg
- Probendichte =2 g/cm?

— Probendichte =5 g/cm®
Probendichte =10 g/cm®

0,8 % —

0,7%

0,6 %

0,5%

=0,79 g/cm?®

pEthanol

|
|
|
|

0,4 %

03% \\\
0,2% .

relativer Fehler der Dichte Ap/p

0,1% —

0,0 % \ T T T T

0 10 20 30 40 50 60

Probenmenge (g)

Abbildung 24: Festkérperdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte
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Ablesbarkeit der Waage: 0,1 mg

03%—y * - Probendichte =2 g/cm®
a . — Probendichte =5 g/cm?
él\l ' Probendichte =10 g/cm?®
3 |
S 02% :
A .
S Petnares = 079 gfcm’
©
<
D 01%
o
>
T
o
0,0 % \ \ \ \ \ \
0 5 10 15 20 25 30
Probenmenge (g)
Abbildung 25: Festkérperdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte
Ablesbarkeit der Waage: 0,01 mg
0.05% - Probendichte =2 g/cm®
— Probendichte =5 g/cm®
% i Probendichte =10 g/cm?®
S 004% -
® .
8 0,03% -\
% \ Pethanol = 0,79 g/cm3
£ 002% -
[0) 1
9 \g
s 2.
g e e e o e
= 0,01%
©
o
0,00 % \ \ \ \ \ \
0] 5 10 15 20 25 30

Probenmenge (g)

Abbildung 26: Festkérperdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte



--- Ablesbarkeit: 0,01 mg
— Ablesbarkeit: 0,1mg

0,20 % Ablesbarkeit: 1 mg

0,19 %
0,18 %

017 %
0,16 %

0,15 %

0,14 %

relativer Fehler der Dichte Ap/p

0,13 % //
012%

0,11 %

0,10 % —frrrerrrrrrrrr——— ‘ S—
05 1 15 2

Dichte der Flussigkeit (g/cm?®)

Abbildung 27: Flissigkeitsdichtebestimmung nach dem
Auftriebsverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
Probendichte und der Ablesbarkeit der
Waage fur die Dichtebestimmung mit dem
Sartorius-Dichteset

Verdrangungsverfahren

Furdie Festkdrperdichtebestimmung nach dem
Verdrangungsverfahren gilt die folgende Beziehung, wobei
die Luftdichte pa als konstant angenommen wird und nicht
in die Fehlerrechnung mit einbezogen wird.

m, W
= (P~ p,) x

P, = Py

Im Vergleich zur Auftriebsmethode fallt auf (siehe Abbildung
21 bis Abbildung 26), dass die Ergebnisse der Festkdrper-
dichtebestimmung bei der Auftriebsmethode einen
kleineren Fehler aufweisen als bei der Verdrangungs-
methode (siehe Abbildung 28). AuBerdem wird deutlich,
dass beim Auftriebsverfahren der Fehler mit zunehmender
Probendichte abnimmt, wahrend er beim Verdrangungs-
verfahren mit steigender Probendichte zunimmt.

Ablesbarkeit der Waage: 1 mg
- Probendichte =2 g/cm?®

0,8 % — \ — Probendichte =5 g/cm?
\ \ Probendichte =10 g/cm®

o 07% A
S \
o 06% L
. \ -
— 0, AN
2 05% \ N oo
9] p asser = g Cm
S 04% AN
5 \ S
S 03% -
L ~—
g o2 —
©
o 01%

0,0% T i ‘ ‘ ‘ |

0 20 40 60 80 100 120

Probenmenge (9)

Abbildung 28: Festkdrperdichtebestimmung nach dem
Veerdréngungsverfahren - relativer Fehler
der Dichte in Abhéngigkeit von der
ProbengréBe und der Probendichte

Pyknometerverfahren

Fur die Dichtebestimmung nach der Pyknometermethode
gilt die Beziehung

m; W,

= X —m — = - X — - m— +
P =Py ——— or p (pﬂ pa) W, +W,—W,

pa

Der Fehler der Luftdichte wird wieder vernachlassigt. Als
Gesamtfehler des Wagewertes wird die Summe aus
Reproduzierbarkeit des Waagentyps und ein
Linearitatsfehler von einem Digit eingesetzt. Fr den Fehler
der FlUssigkeitsdichte wird der Wert von 0,00003 g/cm?®
eingesetzt, d. h. der Wert, der einer Fehlablesung des
Thermometers um £ 0,1°C entspricht - oder einer
Temperaturdanderung um = 0,1 °C. Die FlUssigkeitsdichte
wird mit 1,0 g/cm?® fir Wasser als Hilfsflussigkeit eingesetzt.

Zunachst wird der Fehler des Nenners A[m+m,-m;]
berechnet

A[m1 +m,— m3] = \/Am12 + Am22+ Am32

und anschlieBend der gesamte relative Fehler der Dichte
Dp/p

£=\/ [ Ap, .‘2_'_[ Am, 12+[ A(m1+m2—m3)k
P l P m; J l (m1+m2—m3) J
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Die folgenden Diagramme (siehe Abbildung 29 bis
Abbildung 31) fur Waagen mit unterschiedlichen
Ablesbarkeiten und Wagebereichen zeigen den relativen
Fehler der Dichtebestimmung in Abhangigkeit von der
Probenmenge und der Probendichte.

Ablesbarkeit der Waage: 1mg
Probendichte =4 g/cm®

Probendichte = 3 g/cm®
— Probendichte =2 g/cm®
—- Probendichte =1g/cm?®

0,05 % —

0,04 %

0,03 % —
=1g/cm®

p\l\/asser

0,02 %

0,01% = =

= — e
_——

relativer Fehler der Dichte Ap/p

0,00 % \
10,0 20,0

Probenmenge (g)

Abbildung 29: Dichtebestimmung nach dem
Pyknometerverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
Probenmenge und der Probendichte

Ablesbarkeit der Waage: 0,1 mg
Probendichte = 4 g/cm?

Probendichte = 3 g/cm®

0,010 % +
— Probendichte =2 g/cm®

% —- Probendichte =1g/cm?
<
[0}
<
L0
5 Puiser = 1 9/’
T 0,005 % —~—
Q@ ™~ =
< ~
(0] Py
'8 —_——
o
=4
©
o

0,000 % T I I

10,0 20,0 30,0 40,0

Probenmenge (g)

Abbildung 30: Dichtebestimmung nach dem
Pyknometerverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
Probenmenge und der Probendichte
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Ablesbarkeit der Waage: 0,01 mg
Probendichte =4 g/cm?®

Probendichte = 3 g/cm?®

0,005 % —
— Probendichte =2 g/cm?®

% —- Probendichte=1g/cm?®
<
[0}
Z 0,004 %
O
a
S Puvasser = 19/CM’
ko
<
[0}
L 0,003 % fj===-== -
o
=4
&
o

0,002 % : : ‘

10,0 20,0 30,0 40,0

Probenmenge (g)

Abbildung 31: Dichtebestimmung nach dem
Pyknometerverfahren - relativer Fehler der
Dichte in Abhéngigkeit von der
Probenmenge und der Probendichte



Vergleich verschiedener Methoden zur
Dichtebestimmung

Auf den folgenden Seiten sind verschiedene Methoden der Dichtebestimmung gegentbergestellt, so
dass die wichtigsten Vor- und Nachteile der einzelnen Verfahren auf einen Blick zu erkennen sind.

Auftriebs-Methode

Verdrangungs-Methode

Pyknometer-Methode

Wagen eines definierten
Volumens

Geeignet fir: = Festkorper
= FlUssigkeiten
= Dispersionen

= Gase

= Festkorper
= FlUssigkeiten
= Dispersionen

= Festkorper

= Pulver,

= Granulate

= FlUssigkeiten
= Dispersionen

= Pulver (Schittdichte)
= FlUssigkeiten
= Dispersionen

Vorteile Geeignet fir fast alle Geeignet fur fast alle Geeignet fur alle Probenarten
Probenarten Probenarten
Flexibel hinsichtlich der Flexibel hinsichtlich der
ProbengroBe ProbengroBe
Waagen sind ohnehin Waagen sind ohnehin Waagen sind ohnehin Waagen sind ohnehin
vorhanden vorhanden vorhanden vorhanden
Schnell durchzufihren Schnell durchzufihren Sehr genaues Verfahren Sehr genaues Verfahren
Besonders einfache Besonders einfache Besonders einfache
Versuchsdurchfihrung durch  Versuchsdurchfihrung durch  Versuchsdurchfihrung durch
Waagen mit integrierter Waagen mit integrierter Waagen mit integrierter
Software mit Bedienerfihrung  Software mit Bedienerfihrung  Software mit Bedienerfiihrung
und Auswertung und Auswertung und Auswertung
Nachteile Temperieren von Festkorper Temperieren von Festkorper Temperieren von Festkorper

und Flussigkeit aufwendig

und Flussigkeit aufwendig

und Flussigkeit aufwendig

Bei Flussigkeitsdichtebestim-
mung grofBes Probenvolumen
erforderlich!

Bei Flussigkeitsdichtebestim-
mung groBBes Probenvolumen
erforderlich!

Arbeitsintensiv

Flissigkeitsverdunstung
beachten

Zeitintensiv

Benetzung der Probe in der
Flissigkeit beachten

Benetzung der Probe in der
Flussigkeit beachten

Keine Luftblasen einschlieBen

Keine Luftblasen einschlieBen

Keine Luftblasen einschlieBen
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Auftriebs-Methode

Verdréangungs-Methode Pyknometer-Methode Waégen eines definierten

Volumens

Messunsicherheit*

Abhéngig von derverwendeten
Waage und der Probenmenge
bzw. der Probendichte

Abhangig von derverwendeten Abhangigvon derverwendeten Abhangigvon derverwendeten
Waage und der Probenmenge  Waage und der Probenmenge  Waage und der Probenmenge
bzw. der Probendichte

Ablesbarkeit Festkorper: Festkorper: <0,02 % furm>20g Flussigkeiten, Dispersionen
1mg <0,4%furm>10g <0,2 % fur m >50g (water), <1% farV=100 ml, <0.1 % fur
Flassigkeiten: ** V=1000 mland p <2 g/cm®
<0,20 % forp=13 g/cm?®
Ablesbarkeit Festkorper: Festkorper: <0,005%furm>10g
0,1mg <01%firm>5g <0,02 % fur m >50 g (water),
Flussigkeiten: **
<0,11% forp<1,8 g/cm?
Ablesbarkeit Festkorper: <0,003 % firm>10g
0,01 mg <0,10 % fur m > 59 (water)
<0,15 % fur m >5g (ethanol)
Flissigkeiten: **
~0,1% firp<1,5g/cm?®
* genauere Angaben siehe Kapitel Fehler der Dichtebestimmung
**mit dem Tauchkdrper des Sartorius Dichte-Set
Ardometer Biegeschwinger-Methode Dichtegradienten-Sé&ule
Geeignet flr: = Flussigkeiten (Dispersionen) = (homogene) Flissigkeiten = Festkorper (kleine Probekorper)
= FlUssigkeiten
Vorteile Messung einfach durchzufihren geringe Probenmenge von ca.1ml mehrere Probekdrper kdnnen
gleichzeitig gepruft werden
Schnell durchzufihren Schnell durchzufihren
Preisglinstige Schwimmkorper
Nachteile Bei Dispersionen: Messfehler Bei Dispersionen: Messfehler Aufwendige Versuchsvorbereitung

durch Entmischung der Probe

durch Entmischung der Probe

Dichte wird geringfligig durch Viskositat
der Probe beeinflusst.

Teures Gerat muss angeschaft werden

Messunsicherheit

0,1bis 10 kg/m?* oder 0,0001 bis

0,01g/cm®fur p=0,6 bis 2,0 g/cm®

Es gibt Messgerate mit Unsicherheiten Kalibrierte Glas-Vergleichskorper mit
von 0,001 g/cm?® 0,0001 g/cm?® oder Dichten von 0,8 bis 2,0 g/cm®
0,00001g/cm?® +0,0002 g/cm?®

Ardometer sind jeweils flr bestimmte
Bereiche der Oberflachen-spannung der

Probe geeignet

36



Anhang

Temperaturabhangigkeit der
Dichte

Die Dichte in Abhangigkeit von der Temperatur lasst sich
mit Hilfe des Volumenausdehnungskoeffizienten y
berechnen. Im allgemeinen ist der Ausdehnungskoeffizient
nur fUr einen bestimmten Temperaturbereich angegeben
(z.B.20 °C bis 100 °C), fUr den eine lineare Naherung
zulassig ist. Zahlenwerte fur y von unterschiedlichen Gasen
und FlUssigkeiten findet man in physikalischchemischen
Tabellenwerken.

Bei Festkorpern wird meistens der lineare Ausdehnungs-
koeffizient a angegeben. Fur die Umrechnung des linearen
in den Volumenausdehnungskoeffizienten gilt die
Beziehungy=3a.

Die Dichte einer Substanz bei einer Temperatur T, kann
mithilfe der Dichte bei der Temperatur T; und dem
Volumenausdehnungskoeffizienten berechnet werden:

p(T2)
p(TZ) = 1 + (TZ —T1)

Hydrostatische
Dichtebestimmung -
Eliminieren des Volumens
in den Gleichungen fur p

Durch vollstandiges Eintauchen des Festkdrpers in die
FlUssigkeit ist durch die Versuchsanordnung gegeben, dass
die Volumina von Festkorper und FlUssigkeit gleich sind.

Man kann dann eine Beziehung zwischen den Massen und
den Dichten der beiden Substanzen herleiten, in der das
Volumen nicht mehr explizit enthalten ist.

_ mﬂ _ ms
Pn = Vﬂ P, = Vs
umgeformt:
mﬂ ms
Vfl = Vs =
pfl ps
ausV, =V,
mfl _ ms
pfl ps

Zur Bestimmung der Festkorperdichte folgt dann:

m

s

ps = pﬂ x
mfl

oder zur Bestimmung der Flussigkeitsdichte:
m, m,
= Xe— = —
pﬂ ps m V

s s
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Luftdichtebestimmung

Ausgehend von den Gleichungen fur die Beziehung o o
zwischen Masse und Wagewert fUr Aluminium und fur W, x mg, x (1— = Wi xm, x (1 -
Stahl wird die Beziehung zur Bestimmung der Luftdichte Pst Pa
abgeleitet:
pa pa
. & 1 o, WAI X Mg, — WAI X Mg, X o = WSt XMy = WS( X My X 0.
WAI - " 2 pAI 1= mA\ 52 pAI
P Wa (P P, J
[N [N WSt XMy X on - WA\ X Mg, o = WSt xmy - WAI X Mg,
W, xm W, x m,
1- :ja - 1- ga WStxmAI_WAImetz( Sp - Alp - )
WSt = m, x St 1= St o St Al St
1_ pa St 1_ pa
Pn Pn 0.= st xmy = WAIX Mg,
WStx mAI _ WAIX mSt
Normieren der Gleichungen auf 1und anschlieBendes Py [

Gleichsetzten ergibt:

L 1= P

St pSt — rT]AI pA\
Ws, P o P,
Py Py

Fragen zum Thema Dichte

1. Wieist die Dichte definiert und welche Einheit hat die 5. Wie unterscheiden sich der Versuchsaufbau zur
Dichte? Dichtebestimmung nach der Auftriebs- und nach der

2. Wie andert sich die Dichte, wenn die Temperatur steigt? Verdrangungsmethode, was beinhaltet jeweils der

3. Warum erscheinen Korper, wenn man sie in Wasser Messwert?
wagt, leichter als in Luft? - Beschreiben Sie das 6. Mitwelchen Verfahren kann man die Dichte von
Phanomen! FlUssigkeiten bestimmen? - Warum werden

4. Wann ,schwimmen” Korper in einer Flussigkeit. Welche FlUssigkeitsdichten bestimmt, welche Ruckschlusse
Aussage gilt dann fur die Dichten von Flussigkeit und kann man aus den Messwerten ziehen?
Festkorper? 7. Was ist eine Dispersion und wie kann man ihre Dichte

bestimmen?
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Luftauftriebskorrektur

Am Beispiel der Dichtebestimmung nach dem
Verdrangungsverfahren wird die Formel zur Berechnung
der Dichte unter Berucksichtigung des Luftauftriebs
abgeleitet:

Die Dichte berechnet sich nach

_ P
pS - mS
mfl

fur die Masse muss die folgende Beziehung, die die
Abhangigkeit der Masse von der Luftdichte beschreibt,
eingesetzt werden:

P
=W x Ps
pa
1_
0
w (12« (1-2)
ps=pﬂx pG pfl
1- a)xWﬂ><(1— P )
s Ps
w o (1P )
Ps =Py x il

8. Was ist der Unterschied zwischen Dichte (friher:
Reindichte) und Rohdichte - wie kann man die Dichte
von pordsen Materialien bestimmen?

9. Welche Dichte hat Luft, wann muss man die Dichte der
Luft kennen und wie kann man sie bestimmen?

10. Wie bestimmt man die Dichte von Pulvern?

11. Welche Produkt- oder Materialeigenschaften kdnnen
anhand von Dichtemessungen kontrolliert werden.

12. Welche Bedeutung hat die Dichtebestimmung im
Bereich der Fertigpackungsverordnung?

W, e
pS - X
fl 1 _ pa
pS
W, ( ) 1
P, = * Py~ P,
W, e e
pS pS
W, ( ) 1
P, = * Py~ P,
Wﬂ ! P, — P,
P
W, ( )x_P:
pS = 23 p - pa X
Wﬂ ! P, — P,
o) xﬁ_ Ws x (p -p )
ps Wﬂ ! :
N (p,-p)
_ = X _
Ps ~ P, W, Pn~ P,
WS
p5=W x(pﬂ_pa)+pa

13. Wovon ist die Genauigkeit einer Dichtebestimmung
abhangig und wie berechnet man den Fehler des
Dichtewertes.

14. Erklaren Sie die Bedeutung der einzelnen GroBen in den
folgenden Formeln, was beinhaltet “Corr?”
p= (Wa x (pﬂ - LA)) / ((Wa - Wﬂ) x COFF) + LA
p=(W,x(p,-L,)/ (W, xCorr) +L,
p=(W,x (o, - L))/ (W +W -W)+L,

15. Welchen Vorteil bietet der ,applikative Taraspeicher” bei
der Dichtebestimmung mit der Pyknometermethode?
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Hinweise zur Beantwortung der Fragen

40

Dichte = Masse /Volumen

1000 kg/m®=1kg/dm®*=1g/cm®=1g/ml

Die Dichte nimmt ab.

Resultierende Kraft = Gewichtskraft minus Auftriebsk-
raft. Der Auftrieb ist abhangig vom Schweredruck in der
FlUssigkeitp=pxgxh;

F=pxA=pxgxhxA=pxgxV (siehe Seite 9)

Die Dichten von Festkdrper und Flussigkeit sind gleich
(siehe Seite 11).

Gefal mit AuftriebsflUssigkeit steht auf der Waagschale
bei der Verdrangungsmethode, hat keine Berihrung mit
der Waagschale bei der Auftriebsmethode. Messwert
entspricht der Masse derverdrangten Flussigkeit bei der
Verdrangungsmethode, Messwert entspricht der Masse
des Korpers vermindert um den Auftrieb bei der
Auftriebsmethode (siehe Seite 12).

Auftriebsmethode, Verdrangungsmethode, Wagen
eines definierten Volumens, Ardometer, Biege-
Schwinger-Methode, Schwebeverfahren (nicht
mischbare FlUssigkeiten). Rickschluss auf
Konzentrationsverhaltnisse, FPV: gravimetrische
anstelle volumetrischer Dosierung, siehe Seite 24

und Tabelle Seite 35 ff.

Mehrphasiges System, bestehend aus einer
zusammenhangenden Phase (Matrix) und einer oder
mehrerer fein zerteilter Phasen (disperser Phasen).
(siehe Seite 25) Auswahl des Verfahrens in Abh.von

der erforderlichen Genauigkeit, der Konsistenz und
FlieRfahigkeit der Dispersion: entweder wie bei
FlUssigkeiten oder Pyknometermethode. Einfluss der
Entmischung beiverschiedenen Verfahren beachten,
bei der Pyknometermethode hat eine Entmischung
keinen Einfluss auf das Ergebnis.

Bei porésen Materialien: Rohdichte wird bezogen auf
das Gesamtvolumen einschlieBlich offener und
geschlossener Poren - (Rein-)Dichte wird bezogen auf
das reine Feststoffvolumen. Dichtebestimmungs-
methoden bei porésen Proben: Auftriebsverfahren
(siehe Seite 24) oder Pyknometermethode zur
(Rein-)Dichte-Bestimmung nach Aufmahlen der Probe
zu feinem Pulver; Vorteil der Pyknometermethode: eine
hohere Messgenauigkeit ist moglich, vorhandene
geschlossene Poren werden werden nicht dem Feststoff
,zZugerechnet”.

0..=0,0012 g/cm®

Bei Analysen- und Mikrowaagen muss der Wagewert
korrigiert werden, um die Masse genau angeben zu
konnen. Mit zwei Gewichtstlicken unterschiedlicher
Dichte und damit unterschiedlicher Volumina undin
etwa gleicher Masse kann die Luftdichte mit einer
Mikrowaage bestimmt werden. Die konventionellen
Wagewerte der Gewichte mUussen bekannt sein, die
Materialdichten mUssen bekannt sein, dann kann aus
den gemessenen Wagewerten die Luftdichte berechnet
werden, siehe Seite 13 - in der Software der Sartorius
Mikro- und Ultramikrowaagen enthalten.

.Nach der Pyknometermethode, siehe Seite 16,

Versuchsbeshreibung siehe Seite 23.

. Porositat, Lunker, Kristallgehalt (kristalline Phasen

haben eine hohere Dichte als nichtkristalline glasige
Phasen), Abkuhlgeschwindigkeit bei Glas, Konzentration
eines Bestandteils in einer Losung, Feststoffgehalt in
Suspensionen, siehe Seite 6.

. Die Volumetrie wird durch die Gravimetrie als genauere

und einfachere Messmethode ersetzt. Der
Proportionalitatsfaktor zwischen Masse und Volumen ist
die Dichte. (Es mussen geeichte Geréate verwendet
werden!)

. Sorgfaltiges Einhalten der Versuchsbedingungen, z. B.

Temperierung, siehe Seite 29. Der Fehler des
Messwertes ist abhangig von Ablesbarkeit,
Reproduzierbarkeit der Waage, Der Gesamtfehler des
Ergebnisses muss nach den Regeln der Fehlerfort-
pflanzung berechnet werden, siehe Seite 30.

. Siehe Betriebsanleitung der LA- und FC-Waagen-

Modelle.

. Zeitersparnis durch Fortfall des Trockenvorganges des

Pyknometers, siehe Seite 23.
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