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Kalibrieren und Justieren von Prif- und Messeinrichtungen

Herstellungs- und nutzungsbedingt &ndern sich die Eigenschaften von Prifeinrichtungen. Dies
kann die Unsicherheit der Prifergebnisse beeinflussen. Zum Aufrechterhalten der Qualitat ist
ein regelméaRiges Kalibrieren der Messeinrichtungen erforderlich. In diesem Artikel sind der
Kalibriervorgang und die resultierenden MaBhahmen behandelt, insbesondere das Kalibrieren

der Prifeinrichtung.

Dipl.-Ing. Ralf Degner, Luitpoldstr. 11a, D-86415 Mering

Kalibrieren wird haufig mit Justieren ver-
wechselt. Kalibrieren heif3t: Bestimmen der Ab-
weichung der Anzeige eines Messgerétes vom
konventionell richtigen Wert der Messgrof3e
[02, 03]. Der konventionell richtige Wert re-
prasentiert in der Regel ein Referenzmaterial,
z. B. eine pH-Pufferlésung. Justieren heif3t: die
Messeinrichtung so abzugleichen, dass der
angezeigte Wert dem Referenzwert méglichst
nahekommt [02].

Kalibrieren

Kalibrieren ist ein scheinbar sehr einfacher
Vorgang. Er besteht daraus, anstelle einer
Probe eine Referenzlésung zu messen und
den angezeigten Wert mit dem Referenzwert
zu vergleichen. Die Kalibrierergebnisse sind
wichtige Nachweise dafir, dass eine Prifein-
richtung vor der Verwendung pruffahig war und
nach der Verwendung noch pruffahig ist.

Fur einen sinnvollen Vergleich sind Kalibrier-
grenzen erforderlich. Von diesen Grenzen
hangt es ab, ob die Prifeinrichtung pruffahig
ist oder die Priffahigkeit wieder hergestellt
werden muss. Liegt der Wert fir die Ab-
weichung innerhalb der Grenzen, so ist die
Priifeinrichtung  pruffahig. Uberschreitet der
Wert, fUr die Abweichung eine Kalibriergrenze
so muss die Priffahigkeit wiederhergestellt
werden.

Die Kalibriergrenzen ergeben sich aus der
max. zulassigen Unsicherheit fiir die Prifer-
gebnisse. Die von der Prifeinrichtung resul-
tierende Unsicherheit sollte so gering sein,
dass sie die Unsicherheit des Prifergebnisses
moglichst nicht beeinflusst.

Ein wirkungsvolles Mittel zur Uberwachung der
Prufeinrichtung ist die Regelkarte. Hier kdbnnen
Kalibrier- und Warngrenzen eingetragen wer-
den. Uberschreitet die Abweichung die Warn-
grenze bedeutet dies, dass die Priifeinrichtung
grundsatzlich noch priffahig ist, jedoch Mali3-
nahmen zur Verbesserung der Priiffahigkeit er-
griffen werden sollten. Bei einer Abweichung
innerhalb der Warngrenzen sind keine Mal3-
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nahmen erforderlich. Uberschreitet die Mess-
abweichung die Kalibriergrenze, so ist die max.
zulassige Unsicherheit der Priifergebnisse
nicht mehr gewahrleistet und die Prifergeb-
nisse sind fraglich.

Regelkarte
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Zeitpunkt

Ur-Wert-Regelkarte, Grenzen auf Grundlage der
Unsicherheit festgelegt.

Die Abweichungen der Prifeinrichtung bei der
Kalibrierung kénnen zufallig (Streuung) und/
oder systematisch sein (bias). Bei ublichen
Kontrollkarten ist der Prozess unter Kontrolle,
sofern keine systematische Abweichung
auftritt. Prifeinrichtungen, insbesondere bei
physikalisch-chemisch ~ Verfahren  weisen
haufig eine Drift auf. Weiterhin tritt das
allgemeine Problem dieser Karten auf, dass
ein Wert genau auf der Grenze, mit 50%iger
Wahrscheinlichkeit eine Grenzwertiber-
schreitung bedeutet. Selbst bei einem Wert
innerhalb der Grenzen, kann je nach der
Unsicherheit bereits eine Grenzwertiber-
schreitung vorliegen [01].

Fur diese Anwendungen sind spezielle Karten
geeigneter bei denen die Unsicherheit, anstelle
der Reproduzierbarkeit zum Festlegen der
Warn- und Kalibriergrenzen verwendet wird.

Grundsatzlich sollte der Referenzwert (Stan-
dardlésung  Referenzmessgerat) eine Un-
sicherheit aufweisen, welche das Kalibrier-
ergebnis moglichst nicht beeinflusst.

Zum Wiederherstellen der Priffahigkeit der
Pruf-/Messeinrichtung muss der Grund fir die
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Messabweichung bekannt sein. Das haufig be-
schriebene direkte Justieren (als ,Kalibrieren”
bezeichnet) der Messeinrichtung ist keine
geeignete Malinahme. Zunachst ist es wichtig
die Ursache der Abweichung zu beurteilen und
Zu beseitigen. Eine Verschmutzung muss
entfernt, ein verbrauchter Elektrolyt ersetzt und
ein Defekt behoben werden. Eine anschliel3-
ende Kalibrierung weist den Erfolg der
MafRnahme nach.

Insbesondere bei physikalisch-chemischen
Verfahren, kann es zu einer Zunahme einer
systematischen Abweichung vom Referenz-
wert. Ursache kann z. B. ein Elektrolytverlust
(pH-Messeinrichtung) oder ein Verdinnungs-
effekt (Gesamtchlorsensor, pH-Messkette).
Korrekt ist auch fir dieses Beispiel der Ersatz
der verbrauchten bzw. verdinnten Elektrolyt-
Idsung bzw. des Sensors. Insbesondere bei
kontinuierlichen Messungen kann dies u. a.
aus 6konomischen Grinden unpraktikabel und
haufig nicht erforderlich sein. Im gewissen
Umfang kann das Justieren einer Messein-
richtung die Kosten und den Wartungsaufwand
reduzieren.

Um die Priffahigkeit beurteilen zu kénnen,
kénnen zusatzliche Prifungen erforderlich
sein. Matrixabhangig nimmt z. B. die Anstrom-
empfindlichkeit oder die Einstellzeit zu. Diese
Effekte sind am Probenmaterial zuverlassiger
zu prifen, als mit einem Referenzmaterial.

Justieren

Bei vielen neuen Prifeinrichtungen ist ein
Justieren Ublich und notwendig. Dieses
Justieren dient zum Abgleich des Priifgerates,
z. B. auf einen Sensor oder Reagenzien usw..
Hierbei werden systematische Abweichungen
im Rahmen der Herstellungstoleranzen ausge-
glichen.

Das Justieren erfolgt durch eine Korrektur der
Kennlinie der Messeinrichtung. In der Regel
berechnet das Messgerat die aktuelle Kenn-
linie aus den Daten mehrerer Kalibrierpunkte.
Bei alteren oder einfacheren Geraten erfolgt
dies durch Einstellen des Nullpunktes und der
Steilheit (Empfindlichkeit) z. B. mit Potentio-
metern oder Tasten.

Bei gebrauchten Messeinrichtungen sollte ein
Justieren nur zum Abgleich des systema-
tischen Anteils der Kalibrierabweichung
dienen. Die Messeinrichtung wird derart abge-
glichen, das sie den Wert des Referenz-
materials mit mdglichst nahekommt. Dass
bedeutet, es kommt beim Justieren nicht auf
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den Abgleich des Anzeigewertes auf den
Referenzwert an, sondern auf den Abgleich
der systematischen Abweichung vom Refer-
enzwert. Wahrend der zufallige Anteil sich von
Messung zu Messung mehr oder wendiger
stark andert, so bleibt der systematische
Anteil, fur einen bestimmten Zeitraum
konstant. Fur Betriebs- und Orientierungs-
messungen mit entsprechend grof3er Unsicher-
heit, gentigt in der Regel der Abgleich auf den
Referenzwert.

Zufllige Abweichung
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Zielwertkarte mit kumulierten Kontrollwerten und
getrennten Spuren fiir den zufédlligen und den
systematischen Anteil der Kalibrierabweichung.

Der systematische Anteil lasst sich aufwendig
durch eine ausreichende Anzahl an Kalibrier-
ergebnissen aus Wiederholungsmessungen
ermitteln oder aus speziellen Zielwertkarten
herauslesen. Die bereits erwahnte Karte unter
Verwendung der Unsicherheit, zeigt ein Uber-
schreiten der Kalibriergrenzen zuverlassig an.
Zum Festlegen des systematischen Anteils
einer Abweichung ist eine zweispurige Karte
besser geeignet. Eine Spur zeigt die GréRe der
zufalligen Abweichung und die zweite Spur, die
der systematische Abweichung an. Mit einer
entsprechenden EXCEL-Datei lasst sich diese
Justierung auch einfach im Betrieb umsetzen.
Derartige Karten sind sehr leistungsfahig.
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Diese Karten werden bereits zum automa-

tischen kalibrieren und justieren von Monitor-

systemen eingesetzt.

Stufe | Tatigkeit Definition Quelle
1 Messen einer oder 3.1 Kalibrieren bedeutet das Deutsche Akkreditier-
Mehrerer Referenz- | Bestimmen und Dokumentieren der Ab- | ungsstelle (DAKKS) (03)
I6sungen. weichung der Anzeige eines Messge-
rates (oder des angegebenen Wertes
einer MalRverkdrperung) vom konven-
tionell richtigen Wert der Messgrolie
(03)
2 Bewerten des ((Nicht als Kalibrieren bezeichnet) Deutsche Gesellschaft fur
Kalibrierergebnisses | Aufgrund der Ergebnisse der Kalibrier- | Qualitat (DGQ)
ung/Uberwachung wird fur das Prif- .
mittel eine Entscheidung tber die g'lilhgzzu;?h (?E)Hﬁé'lf)’
Verwendung getroffen. (15) NRW (18)
3 Berechnen des Kalibrierung ¢ Internationales Worter-
systematischen An- | Tatigkeiten zur Ermittlung des Zusam- buch der Metrology
teils als Differenz- menhangs zwischen den ausgegeben- (VIM)
wert oder Kalibrier- en Werten eines MeRgerates oder einer | e Schweizerische Akkre-
funktion MeReinrichtung oder den von einer ditierungsstelle (SAS)
MaRverkorperung oder von einem e Deutscher
Referenzmaterial dargestellten Werten Akkreditierungsrat
und den zugehdrigen, durch Normale (DAR)
festgelegten Werten einer Mel3grofie
unter vorgegebenen Bedingungen (4),
(7). (12)
4 Anpassen der 7 Justieren (Abgleichen) DIN 1319-1
Messeinrichtung Justieren im Bereich der Messtechnik ((Von Herstellern hauf
durch Einstellen der | heil3t: ein Messgerat oder eine Mess- als Kalibrieren® 9
Kalibrierfunktion verkdperung so einzustellen oder abzu- bez:eichnet))
gleichen, dal3 die Ausgangsgrolie (z. B.
die Anzeige) vom richtigen Wert oder
als richtig gehaltenen Wert, so wenig
wie Moglich abweicht, oder das die Ab-
weichungen innerhalb der Fehler-
grenzen bleiben.” [02]

Literaturzitate
Definitionen Stufe 1

6 Kalibrieren (Einmessen)

Im allgemeinen versteht man in der
Messtechnik unter Kalibrieren das Feststellen
des Zusammenhanges zwischen Ausgangs-
und EingangsgroéRe , z. B. zwischen Anzeige
und MelRgréRe. Bei benannten Skalen wird
durch das Kalibrieren der Fehler der Anzeige
eines Messgerates oder der Fehler einer
Messverkorperung festgestellt. [02]

3 Kalibrierung, Rickfihrung

3.1 Kalibrieren bedeutet das Bestimmen und
Dokumentieren der Abweichung der Anzeige
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eines Messgerates (oder des angegebenen
Wertes einer Mal3verkdrperung) vom konven-
tionell richtigen Wert der Messgrol3e. [03], [08]

3 Calibration, traceability

3.1 Calibration means determining and
documenting the deviation of the indication of a
measuring instrument (or the stated value of a
material measure) from the conventional ‘true’
value of the measurand. [06]

3.2.3 Kalibrierung

Die Tatigkeiten, die unter vorgegebenen Be-
dingungen die gegenseitige Zuordnung
zwischen den ausgegebenen Werten einer
Meleinrichtung oder den von einer MaRver-
kérperung oder einem Referenzmaterial darge-
stellten Werten einerseits und den zugehdrigen
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Werten einer durch ein Bezugsnormal dar-
gestellten Gré3e andererseits bestimmen. [10]

2.3.25 Kalibrieren

Ermitteln der systematischen Mef3abweichung
einer Meleinrichtung ohne Verdnderung der
MelReinrichtung. [11]

Definitionen Stufe 3

2.39 (6.11) calibration

operation that, under specified conditions, in a
first step, establishes a relation between the
quantity values with measurement uncer-
tainties provided by measurement standards
and corresponding indications with associated
measurement uncertainties and, in a second
step, uses this information to establish a
relation for obtaining a measurement result
from an indication [04]

Kalibrierung

Tatigkeiten zur Ermittlung des Zusammen-
hangs zwischen den ausgegebenen Werten
eines Mel3gerates oder einer Meleinrichtung
oder den von einer MaRverkdrperung oder von
einem Referenzmaterial dargestellten Werten
und den zugehodrigen, durch Normale
festgelegten Werten einer Mel3groRe unter
vorgegebenen Bedingungen [05], [07], [12]

(4.10) Kalibrieren

Ermitteln des Zusammenhanges zwischen
MeRwert oder Erwartungswert der Ausgangs-
gréRe und dem zugehorigen wahren oder
richtigen Wert der als EingangsgréRe vor-
liegenden Mel3gréR3e fur eine betrachtete Mel3-
einrichtung bei vorgegebenen Bedingungen.
[09]

1. Calibration of chemical analyses

The definition of calibration according to VIM
(6.13) is “The set of operations which
establish, under specified conditions, the
relationship between values indicated by a
measuring instrument or measuring system (..)
and the corresponding known values of a
measurand.”.

For the calibration of an analytical method, the
value indicated by a measuring instrument is,
for example, the optical density for atomic or
molecular absorption, the intensity of the
current delivered by the flame or plasma
emission spectrophotometer, the number of
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counts of radiation emitted in X-ray fluores-
cence or activation analysis, or the integral of a
peak in arbitrary units specific to the apparatus
in gas or liquid chromatography.

Calibration Measurement Capability (CMC):
the highest level of calibration or measurement
normally offered to clients expressed in terms
of a confidence level of 95%, sometimes re-
ferred to as best measurement capability. [13]

4.1.1 Calibration

Calibration is often (but not necessarily) an
integral part of verification of a test instrument.
Calibration defines the relationship between
values indicated by a measuring instrument or
measuring system, or values represented by a
material measure, and the corresponding
known values of a measurand. The known
value here can be given through CRM or RM
as above and through instruments whose
calibration is traceable to national and
international standards. [14]

Definitionen Stufe 4

7 Justieren (Abgleichen)

Justieren im Bereich der Messtechnik heif3t:
ein Messgerat oder eine Messverkdperung so
einzustellen oder abzugleichen, dal3 die
AusgangsgréRe (z. B. die Anzeige) vom
richtigen Wert oder als richtig gehaltenen Wert,
so wenig wie Mdglich abweicht, oder das die
Abweichungen innerhalb der Fehlergrenzen
bleiben.” [02]

3.11 adjustment of a measuring system

adjustment set of operations carried out on a
measuring system so that it provides
prescribed indications corresponding to given
values of a quantity to be measured [04]

(4.11) Justieren

Einstellen und Abgleichen eines MeRgeréates,
um systematische Meflabweichungen so weit
zu beseitigen, wie es fiir die vorgesehene
Anwendung erforderlich ist. [09]

3.11 Justierung

Tatigkeit, die das Mel3gerét in einem betriebs-
bereiten Zustand versetzt, wobei fir das Mess-
gerat verfalschend wirkende systematische
Messabweichungen beseitigt werden. [10]

ILAC-G9:1996 Guidelines for the Selection and
Use of Certified Reference Materials
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Fazit

Der scheinbar einfache Kalibriervorgang, er-
weist sich bei néaherer Betrachtung als eine
anspruchsvolle Malinahme im Rahmen der
Qualitatssicherung. Dass haufig in der Praxis
durchgefiihrte ~Kalibrieren“ (direktes
Justieren), erfullt diese Aufgabe nicht
annahernd.

Das Kalibrierergebnis sagt aus, ob eine Pruf-
IMesseinrichtung pruffahig ist. Eine wertvolle
Hilfe sind Zielwertkarten unter Beriicksichtig-
ung der Unsicherheit.

Bei einer Grenzwertliberschreitung stets die
Ursache ermitteln und nach Mdglichkeit be-
heben.

Sofern ein Justieren notwendig ist, méglichst
nur den systematischen Anteil der Abweichung
durch Justieren ausgleichen. Die Messein-
richtung muss hierfir im technisch einwand-
freien Zustand sein.
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