IMETER Methode Nr.1 "Ringmethode/ Ac ":
Konzentrationsabhangigkeit der Oberflachenspannung

Veranderung der
Oberflachenspannung von Wasser
durch Zugabe von etwas Aceton (1%o)

In diesem Anwendungsbeispiel dokumentiert der automatisch
erstellte Bericht (unten) eine mehr auf Forschungs- und F&E-
Fragen ausgerichtete Untersuchung - die Stoffmengen-
abhangigkeit der Oberflachenspannung (OFS).
e Wie dndert sich die OFS von Wasser durch
Zugabe von etwas Aceton?
e Wie hdngt die OFS mit der Konzentration bis 1%
zusammen?
Ungeachtet spezifischer Vorziige der IMETER- Methode N°1
(Driftfreiheit, Viskositatsunabhangigkeit, multifaktorielle Re-
sultate) wird hier die OFS-Messung in einem leistungsfahigen
Verfahren zur Untersuchung der Konzentrationsabhéngigkeit
vorgestellt. Die Methode kann beispielsweise fiir die Praxis der
der Formulierungsentwicklung — besonders im Kampf gegen
das zwecklos teure "viel hilft viel" bei der Additivierung —
eingesetzt werden. Das Beispiel zeigt am einfachen System
Wasser-Aceton, wie die weitgehend automatisierte Prozess-
messung sich dokumentiert.

Messumstédnde: Ringmethode, Messung in einem doppelwandigen
Temperiergefd; IMETER steuert im IMPro (Messprogramm) einen
Ministat-Thermostaten von Huber (Peter Huber Ké&ltemaschinenbau GmbH,
Offenburg), das Magnetriihrwerk sowie zwei genau arbeitende Schlauch-
pumpen (fir die automatische Dosierung und Entnahme). In der
vollautomatischen Messung wird eine Menge reinen Wassers vorgelegt und
verdunntes Ldsemittel dosiert. Die jeweilige Ermittlung der Oberflachen-
lage, die Messung, Temperaturregelung, Dosierung, Entnahme etc. — alles
automatisch bis hin zur sofortigen Ergebnisdarstellung.
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In diesem Dokument wird ein automatisch
erzeugter IMETER-Prifbericht vorgestellt.
Die Ausfiihrlichkeit ergibt sich aus der
Forderung, dass alle Variablen einer Mes-
sung dargestellt werden sollen. Variabel
sind ja nicht nur die Messdaten, sondern
auch Umstdnde, Ablaufe und die Eigen-
schaften der Normale. Daher verflgt
IMETER zum einen (ber eine Modellier-
sprache, um Mess- bzw. Steuerungsverfah-
ren zu gestalten (,,was soll der Fall sein*),
zum anderen (ber analytische Fahigkeiten,
um zu bewerten, was der Fall ist und um
dariber in Berichten Riickkopplung zu
geben.

IMETER spart sehr viel Arbeitszeit ein,
indem nicht nur das Messen, Steuern und
Regeln, sondern auch die beurteilungsreife
Darstellung automatisiert ist!

Die Einstellungsvorgaben des Berichts be-
stimmen dabei Art und Umfang der Infor-
mationsdarstellung. Anhand eines vollstan-
digen Berichts wird der Anwender in die
Lage versetzt, Plausibilitdt und Validitat
einer Messung detailliert zu Uberprifen.

automatic Report (4610C7S16312B), imeter/MSB, Augsburg

ID N° 92 - Surface Tension / Ac

Title: bis 1% Aceton
Remarks:
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Es werden 54,11g dest. Wasser in der Messzelle vorgelegt. Eine wassrige

Acetonlésung (~50%ig) mit der Dichte 0,9332 g/cm?3 wird aus einem 50mL Mess-
Kolben bei 20°C per Schlauchpumpe 1 dosiert. Die Pumpe 2 entfernt vor jeder

Dosierung Probe aus dem GefaR

Messung:
Result: Range Ac 0,0633 to 1,09% m/m

mit Ay 71,21 bis 65,25 mN/m fiir 25,02°C

Konzentrationsabhangigkeit von Aceton* in ‘Wasser'
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Hinweis: Die Aktivierung der Option "ERLAUTERUNGSTEXTE", die fur diese Berichtsausgabe eingestellt ist, bewirkt, dass der Bericht mit
automatischen Kommentaren versehen wird. Die Option "BEARBEITUNGSHINWEISE" erzeugt Ausgaben fur den Anwender/Prifer, die auch auf nicht
ausgegebene Informationen hinweisen. Deaktivieren Sie bitte diesen Schalter bei Erstellung von Kundenberichten. - Die Erklarungen sind formatiert wie
dieser Text.

¢ 1. ===== Vorbemerkungen ======

Eigenschaft und Methode: Die Oberflachenspannung ist die kohasiv wirkende Kraft, die eine flissige Phase zusammenhéalt und die zwischenmolekulare
Anziehungskrafte ausdriickt. Die Einheit 'mN/m' (Kraft pro Lange bzw. 'mJ/m?Z, Arbeit pro Flache) bedeutet eine reversible Energiemenge, die
aufzuwenden ist, um 1 m2 neue Oberflache zu schaffen bzw. die freigesetzt wird, wenn Oberflache (z.B. durch Vereinigung von Tropfchen) verschwindet.
Das Augenscheinliche der Eigenschaft Oberflachenspannung besteht in der mehr oder weniger leichten Verformbarkeit der flissigen Oberflache. Die hier
zur Messung angewandte Ringmethode beruht auf Kraftmessung bei Deformation der Oberflache: Ein waagerechter Drahtring wird in die Flussigkeit
getaucht und herausgehoben. Beim Herausziehen wachst die Zugkraft durch die angehobene Flissigkeitsmenge und nimmt einen parabelférmigen
Verlauf an. Entscheidend ist die im Parabelscheitel vorliegende Maximalkraft. Sie entspricht im Verhéltnis zum Ringumfang der Oberflachenspannung. Als
Gegenkraft wirkt unter der Fallbeschleunigung das gehobene Flissigkeitsgewicht - mithin die Dichtedifferenz zwischen Probe und Luft bzw. dem
gesattigten Dampf. Fur den exakten Oberflachenspannungswert werden auf den Wert der Maximalkraft Korrekturfaktoren angewendet. Zur Behebung der
systematischen Abweichung gibt es verschiedene Algorithmen, benannt nach ihren Entwicklern. Zu bevorzugen ist die Berechnung nach Young-Laplace-
Petzoldt oder ggf. noch nach Harkins & Jordan, d.h. die Verwendung der klassischen Korrekturtabellen - auf der auch andere Algorithmen beruhen.
Weiterhin zur Berechnung - um kleine Abweichungen zu korrigieren, die auf der Unvollkommenheit der Ringgeometrie beruhen - wird ein Kalibrierfaktor
durch Justierung der Anzeige mittels einer Standardflussigkeit (i.d.R. Wasser) eingesetzt. Das ausgewéhlte Berechnungsverfahren wird in diesem Bericht
nebst aller Eingangsdaten angegeben. Dieser Bericht hat die Aufgabe samtliche Informationen zur Verfugung zu stellen; die automatischen
Interpretationen konnen jedoch ggf. mit atypischen Daten fehlerhafte Zusammenfassungen ergeben; daher stellen die in Tabellen niedergelegten
Informationen das eigentliche und grundlegende Ergebnis dar.

Angewandtes Verfahren und Ergebnisberechnung: Wahrend einer vielfach wiederholten Messung wird "ein Stoff" zudosiert. Die Abhangigkeit der
Oberflachenspannung von der Konzentration des Stoffes stellt das Dosis-Wirkungsverhdltnis dar. Das Resultat der Messung ergibt in Umkehrung
(normalerweise) auch die Zuordnung einer Oberflachenspannung zu einem Konzentrationswert.

Bearbeitungshinweis: Da Freiheitsgrade zur Ausfiihrung von Messungen tberaus zahlreich sind, werden diese in der Regel genutzt, um die Ablaufe auf
Fragestellungen hin zu optimieren. Art, Prézision und Interpretierbarkeit der Ergebnisse werden durch die vielfaltigen Bedingungen und Handhabungen
des Messablaufs bestimmt. Diese sind im Messprogramm 'Konz_0-15%-Wasser2' aufgelistet und kdnnen - neben der hier erfolgenden, automatischen
Datendeduktion - weiteren Aufschluss bieten.

e 2, ===== Bestimmung der CMC =====

Formulierung des Zusammenhangs von Dosis und Wirkung:
Bestimmt fir Aceton* in Wasser (Dest) bei der Temperatur 25,02 +0,02°C, im Konzentrationsbereich
¢=0,0633 bis 1,09% m/m. --- Mit der Gleichung | liegt eine ziemlich gute polynomisch-logarithmische
Beziehung zwischen Oberflachenspannung und Konzentration vor:
y [ mN/m] = £(C{o mimy)= 65,615-4,3648:In(c)-1,1704-In(c)*-0,11711-In(c)*
(mit r2=0,99970 und s =+0,035 mN/m)

Die Oberflachenspannungmessung kann fir dieses System zwischen y = 71,21 bis 65,25 mN/m zur
Bestimmung der Konzentration mittels der Gleichung Il ebenso angewendet werden:
¢ [%] = F(¥ mm))= 61,292-1,6118-y+0,01056-y
(mit r2=0,99967 und s =+6,1-10° % m/m)

Die zu den Gleichungen angegebene 'Standardabweichung' s ist die Standardabweichung der Grundgesamtheit der Werte gegen die
Regressionsgleichung; der Korrelationskoeffizient r2 stellt die Starke der Abhangigkeit von Konzentration und Messwerten dar. Die Terme kénnen zu
Berechnungen ausschlieBlich im angegebenen Konzentrationsbereich und bei der Temperatur verwendet werden. Bearbeitungshinweis: In ausgesuchten
Féllen sind die in der Gleichung angegebenen Dezimalen ungentigend: der vollstandige prazisierte Ausdruck, ohne Rucksicht auf sinnvolle oder gultige
Stellen, lautet:  65,6151010654738-4,36481421170813-In(c)-1,17043156406903-In(c)*-0,117109315546159-In(c)’>  sowie  61,2919575018588-
1,61176561857647-y+1,055982E-02-".

- Mengenbilanz, Zusammenfassung des Dosierverfahrens -

Vorlage: Wasser (Dest) , Masse 54,10+0,05 g, angegeben wurde der Wéagewert 54,05 g,
Volumen 54,26 cm3, Dichte 0,997043 g/cm3. Die Dichte bei 25,02°C wurde tber den Datenbankeintrag
'‘Wasser' zur Temperatur ermittelt.

Zudosierung: Aceton*, 17 Zugaben.

Wirkstoffkonzentration 386 +0,26 g/L, Dichte 0,9332 g/cm? als Festwert angegeben. Die Unsicherheit
zur Konzentration ist explizit angegeben. Temperaturangaben zur Dosierung als Festwert 20°C. Als
volumetrische Zugabe, automatische Dosierungen.

Entnahmen: 17 Entnahmen als Volumen, automatisch ausgefthrt.

Mengenbilanz:  Gesamte Entnahmemengen 10,35g (10,39cm?3), zugefligte Mengen 1,31g
(1,40cm3), finaler Inhalt der Messzelle oder Vorlage 45,06 g bzw. 45,27 +0,29 cm3, am Ende in der
Vorlage enthaltene Wirkstoffmenge: 490,88 mg.

Angenommene Dichteabnahme durch die Dosierung, insgesamt 0,0017 g/cm? (1,8%o).
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Die Zusammenfassungen (oben) stellen Ergebnisse und Umsténde der Messung komprimiert zusammen. Einzelheiten zu den Vorgéangen sind in den
unten ausgegebenen Tabellen aufgelistet. Darin sind die Dosier- und Entnahmevorgénge, Intervalle sowie zugehorige Messwerte und Konzentrationen in
zeitlicher Sequenz wiedergegeben. - Alle Volumen- und Gewichtsangaben werden Uber die jeweilige Dichte stets in Masse umgerechnet. - Die
Gleichungen zu Dosis und Wirkung fassen die Verhaltnisse kompakt zusammen und erlauben, die Oberflachenspannung uber die Konzentration
einzustellen und die Konzentration tber die Oberflachenspannung zu ermitteln. Die Qualitatsaussage "ziemlich gut" wird aus der Textubersetzung des
Korrelationskoeffizienten "0,99970" erzeugt.

Bearbeitungshinweise: Die Verarbeitungskapazitat der Auswertung ist erheblich, da zahllose Kombinationen von gravimetrischen, volumetrischen bzw.
automatischen und manuellen Operationen bei verschiedenen Temperaturen mit wechselnden Konzentrationen, Wiederholungsmessungen und
Auslassungen auftreten kénnen! Es ergeben sich vielfaltige logische Abhangigkeiten, die jedoch fir ein einfaches Verfahren unnétig kompliziert
ausgedriickt sind. Die Uberpriifung der méglichst exakten Isothermie fur diese Art der Messung sowie das dem Prifstoff gerechte Verfahren (z.B.
Wartezeiten bei sehr geringen Konzentrationen, Reifezeiten) wird von den Auswertealgorithmen zwar nicht bewertet, aber dargestellt. Eine durchgéngig
konsistente Formatierung der Zahlenwerte - d.h. die Ausgabe ausschlief3lich gultiger Stellen - wird nicht in allen Féllen geleistet. Referenzwerte aus der
Datenbank werden beispielsweise mit allen dort angegebenen Stellen aufgefiihrt. Eine kosmetische Nachbearbeitung durch den Prifer ist hier evtl.
notwendig, wenn der Bericht an externe Stellen weitergegeben werden soll.
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Das Diagramm Konzentrationsverlauf fasst das Ergebnis der Messung durch die Abbildung der Oberflachenspannung gegen die Konzentration
zusammen. Die Kreismarken stellen die jeweiligen (Mittel-)Werte der Oberflachenspannung dar; die umgebenden feinen Linien bilden den Bereich der
Messunsicherheit ab. Die beiden dinnen Linien markieren bzgl. der Konzentrationsanderung geglattete, lineare bzw. logarithmische
Differenzenquotienten (zur verstarkten Anzeige von 'Stérungen’); die waagerechte Linie stellt den Nullbezug der Differenzenquotienten dar. Die
Regressionsfunktion - das ist die angegebene Gleichung | - ist als gestrichelte Linie eingezeichnet.

Die Haupttabelle schlisselt die Dosiervorgange, y-Messwerte und vorliegende Konzentrationen in der
zeitlichen Abfolge auf:

Die erste Datenzeile der Tabelle enthélt mit "-3,4 (5)" und "y° 72,01 mN/m" die Angabe liber den Ausgangswert der Oberflaéchenspannung. Die Eintrédge
bedeuten, dass der Ausgangswert der Mittelwert aus finf Einzelmessungen ist und im Mittel 3,4 Minuten vor der ersten Dosierung in der Messung
bestimmt wurde. Die Zeile 2. bedeutet den Vorgang einer Entnahme; 0,6475 Gramm der Lésung (rel. Unsicherheit 3,1%c) wurden 23,3 Minuten nach
Start der Messung entfernt usw. Art und Zustandekommen der y-Messwerte wird in den weiter unten folgenden Tabellen detailliert beschrieben.

N° Am um% tac At, Y cu% % (m/m, VIV)

1 -3,4 (5) 72,01 0 0 <54,26cm3>

2. -0,6475 3,1%o 23,3 0 0 - <53,61cm3>
3. 0,0819 3,2%o 23,6 2,5 71,21 0,631 4,0%o 0,63%o, 0,68%0
4. -0,6474 3,1%o 26,2 0,631 4,0%0 - <53,05cm3>
5. 0,0819 3,2%o 26,5 1,7 70,68 1,268 2,8%o 1,3%o, 1,4%o
6. -0,6473 3,1%o 28,3 1,268 2,8%o - <52,49cm3>
7. 0,0819 3,2%o0 28,5 2,1 70,16 1,910 2,3%o 1,9%, 2,0%o
8. -0,6473 3,1%o 30,8 1,910 2,3%o - <51,93cm3>
9. 0,0819 3,2%o 31,0 15 69,66 2,559 2,0%o 2,6%o, 2,7%0
10. -0,6472 3,1%o 32,7 2,559 2,0%o - <51,36cm3>
11. 0,0819 3,2%o 33,0 15 69,18 3,213 1,8%o 3,2%o, 3,4%0
12. -0,6471 3,1%o 34,6 3,213 1,8%0 - <50,80cm3>
13. 0,0819 3,2%o0 34,9 1,4 68,85 3,873 1,7%o 3,9%o, 4,2%o
14. -0,6471 3,1%o 36,4 3,873 1,7%0 - <50,24cm3>
15. 0,0819 3,2%o 36,7 1,4 68,37 4,540 1,5%0 4,6%o, 4,9%o
16. -0,6470 3,1%o 38,3 4,540 1,5%0 - <49,68cm3>
17. 0,0819 3,2%o 38,6 1,4 68,05 5,213 1,4%o 0,52%, 0,56%
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18. -0,6469 3,1%o 40,1 --- 5,213 1,4%0 - <49,12cm3>
19. 10,0819 3,2%o 40,4 14 67,55 5,893 1,4%0 0,59%, 0,63%
20. -0,6469 3,1%o 42,0 == 5,893 1,4%0 - <48,56cm3>
21. 0,0819 3,2%o 42,3 1,4 67,22 6,579 1,3%o 0,66%, 0,70%
22. -0,6468 3,1%o 43,8 == 6,579 1,3%0 - <47,99cms>
23. 10,0819 3,2%o 44,1 14 66,86 7,2715 1,2%0 0,73%, 0,78%
24. -0,6467 3,1%o 45,7 === 7,2715 1,2%o = <47,43cm3>
25. 10,0819 3,2%o 45,9 14 66,53 7,971 1,2%0 0,80%, 0,85%
26. -0,6466 3,1%o 47,5 == 7,971 1,2%0 - <46,87cm3>
27. 10,0819 3,2%0 47,8 2,1 66,22 8,68 1,2%o0 0,87%, 0,93%
28. -0,6466 3,1%o 50,1 == 8,68 1,2%0 - <46,31cm3>
29. 10,0819 3,2%o 50,4 15 65,87 9,39 1,1%o 0,94%, 1,0%
30. -0,6465 3,1%o 52,1 === 9,39 1,1%o = <45,75cm3>
31. 10,0819 3,2%o 52,3 14 65,52 10,11 1,1%0 1,0%, 1,1%
32. -0,6464 3,1%o 53,9 == 10,11 1,1%o - <45,19cm?>
33. 0,0819 3,2%0 54,2 1,4 65,25 10,84 1,1%o 1,1%, 1,2%

Die Spalten der Tabelle zeigen von links nach rechts die folgenden Inhalte: (1. N°) ist die Zeilennummer, (2. Am) die jeweilige Dosier- oder
Entnahmemasse in Gramm, (3. uy%) die zugehérige relative Massenunsicherheit, die aus der urspriinglich angegebenen absoluten Unsicherheit
berechnet ist. (4. tac) ist die Zeitpunktsmitte in Minuten der Konzentrationsdnderung in Bezug auf den Start der Messung. Die néchste Spalte (5. At,) gibt
die Dauer in Minuten zwischen dem Dosierzeitpunkt und dem nachfolgendem Messwert an. In der Spalte (6.'y) wird der gemessene (Mittel-)Wert der
Oberflachenspannung in der Einheit [ mMN/m] angegeben; weiter, die ideale Konzentration (7. c); 'ideal' meint die Konzentration, die sich aus den Massen
und Volumina (per Dichten der Datenvorgaben) ergibt. Die Stellenzahl ist formatiert nach der beigeordneten relativen Unsicherheit (8. +%), die aus der
Fehlerfortpflanzung der individuellen Einzelfehler, die zu Vorlagen-, Dosier- und Entnahmemengen sowie zu Konzentrationsangaben angegeben wurden,
ermittelt ist [die Konzentrationsunsicherheit nimmt mit relativ groBen Dosierungen ab - relativ zum Fehler]. Falls verschiedene Konzentrationen dosiert
wurden oder gravimetrische und volumetrische Operationen gemischt auftreten, wird der jeweilige Konzentrationsindex angegeben und mit 'm' fir
Masse-, 'w' fur Gewicht- und 'v' fur Volumen-Operationen gekennzeichnet. Gewichts- bzw. Wéagewerte (‘w') werden Uber Flussigkeits-, Luft- und
Kalibriergewichtdichte jeweils in wahre Massen umgerechnet. Die letzte Spalte gibt zur Orientierung die Konzentration als Massen-Mischungsverhaltnis
(m/m) und Volumenverhéltnis (V/V) an.

Besonderheiten: Spalte 5 At,, dem zeitlichen Abstand von Dosierung und 'Wirkungsmessung', zeigt in der ersten Zeile den zeitlichen Mittelwert der
Messzeiten vor der Dosierung und ggf. in Klammern, wieviele Messungen dazu stattfanden. - "y gibt Mittelwerte an (Einzelheiten zu den Messwerten und
dem Verfahren finden sich im Abschnitt, der sich den Einzeldaten widmet). Sofern danach, d.h. in der Dosierphase, mehrere Messwerte ohne Dosierung
aufeinander folgen, werden Mittelwerte in dieser Art angegeben.

Bearbeitungshinweis: Die Art der Zeitangabe ist so gestaltet, damit es einfach wird, ablesen zu kdnnen, ob eine 'korrekte' Zeitspanne zwischen
Dosierung und Messung eingehalten wurde. Aus den Datentabellen kénnen Informationen gewonnen werden, die nicht im Schema ausgewertet werden.
Die Zahlenkolonnen in den Tabellen sind durch TAB-Zeichen separiert. So kdnnen Sie die Tabellen einfach tber die Zwischenablage kopieren und z.B. in
Excel einfugen und dort Weiterbearbeiten. Die nicht- tabellierten Daten in den Diagrammen kénnen Sie Uber den Grafik-Editor in die Zwischenablage
kopieren, wobei die jeweiligen Spaltentitel ebenfalls enthalten sind. -- Bitte bei genauer Untersuchung der Ergebnisse zu beachten: Als 'Gewicht'
gegebene Vorlage-, Dosier- oder Enthahmemengen werden bei der Bilanzierung durchweg in 'Wahre-Massen' (OIML) umgerechnet.

« 3. ===== Ubersicht, Temperatur ======

Die Oberflachenspannung wurde 21 Mal gemessen, Nettodauer des Messablaufs 60 Minuten;
Temperaturanderung im Bereich von 24,96 bis 25,05°C.
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Im Diagramm "Temperatur- u. Ereignisprofil" wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der Vorgéange und der jeweils aufgezeichneten Temperatur
gezeigt. Die Zeitachse beginnt mit dem Startzeitpunkt dieser Messung. -- Die Bedeutung der eingezeichneten Symbole: Die Kreismarkierungen zeigen die
einzelnen Temperaturmesswerte an, die kugelférmigen Marken stehen fir Zeitpunkt und Temperaturzuordnung jeweiliger Messwerte der
Oberflachenspannung. Eine kugelférmige Markierung gibt den Zeit/Temperatur-Angabewert der Messung an. Waagerechte Striche geben den relativen
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Verlauf des Flussigkeitspegels (Niveauhohe) im MessgefalR an. Dieser wurde durch jeweilige Bezugshdhenbestimmungen 17 Mal durch das
Messprogramm ermittelt. Der gréf3te Niveauhdhenunterschied betragt 6,881 mm. Diese zusatzliche Auswertung ermdglicht, Niveauveranderungen z.B.
durch Dosierungen, Verdunstung, Absorption, Temperaturanderungen oder Entspannung des Randwinkels am Gefal? anzuzeigen. - Die '+'-Zeichen
markieren jeweilige Dosier- und Entnahme-Zeitpunkte mit relativer Temperatur des dosierten Stoffes. Die Dreiecke zeigen Zeitpunkte an, zu welchen vom
Prifer jeweilige Anmerkungen zu Protokoll gegeben wurden.
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Im Diagramm "Zeit-Abhangigkeit" sind die einzelnen Messwerte als Kreissymbole in der zeitlichen Reihenfolge eingetragen. Um die Messwerte ist der
Unsicherheitsbereich eingezeichnet.

Neben Lamellenhdhe und Alter der Flissigkeitslamelle im Parabelmaximum listet die Tabelle zu jedem
Messwert Zeitpunkt, Temperatur, Oberflachenspannung und die Dichtedifferenz der Phasen auf:

N° t [min] T[°C] yImN/m] H[mm] Tre[S] Ap[g/cm?]
1. 189 24,98 71,99 4,07 37 0,9959
2. 194 24,98 71,99 4,06 35 0,9959
3. 19,9 24,99 72,04 4,09 37 0,9959
4. 204 24,99 71,99 4,10 37 0,9959
5. 20,9 24,98 72,01 4,06 35 0,9959
6. 26,1 24,97 71,21 4,03 4,4 0,9958
7. 281 24,98 70,68 4,67 45 0,9957
8. 30,6 24,99 70,16 3,97 45 0,9956
9. 325 25,00 69,66 4,05 35 0,9955
10. 34,4 25,01 69,18 3,98 33 0,9954
11. 36,3 25,01 68,85 4,01 4,4 0,9953
12. 38,1 25,02 68,37 4,03 35 0,9952
13. 40,0 25,03 68,05 3,99 43 0,9951
14. 41,8 25,03 67,55 3,99 4,4 0,9950
15. 43,7 25,03 67,22 3,96 4,2 0,9949
16. 45,5 25,03 66,86 3,96 43 0,9947
17. 47,4 25,03 66,53 3,96 43 0,9946
18. 49,9 25,03 66,22 3,97 43 0,9945
19. 51,9 25,03 65,87 3,91 41 0,9944
20. 53,7 25,04 65,52 3,95 3,2 0,9943
21. 55,6 25,03 65,25 3,98 3.4 0,9942

In der Tabelle wird mit t der Zeitpunkt mit zugehoriger Temperatur T fur die gemessene Oberflachenspannung y angegeben sowie mit H die Hohe der
Flussigkeitslamelle, mit 1 das Alter der Flussigkeitslamelle beim Messwert der Maximalkraft und mit Ap der Wert der Dichte abzuglich der Luftdichte
(g_gf. zur Temperatur).
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Das Chart "Lamellenhéhe" stellt die Oberflaichenspannung in einen Zusammenhang mit der 'Lamellenhthe’ im Punkt der maximalen Kraft. Die
Abhangigkeit ist in der Regel proportional. Grof3ere Streuungen zeigen eine unruhige Umgebung oder ungeeignete Ermittlungseinstellungen der
Grenzflachenlage an; systematische Anderungen deuten auf Effekte wie die Bildung einer 'Oberflaichenhaut' hin. Bearbeitungshinweis Es ist zu
beachten, dass die Nullniveaulage von oben als auch von unten kommend (als auch willkirlich) im Messprogramm bestimmt werden kann. Vergleiche
also nur bei gleichem Modus!

* 4 ===== Auswertungsverfahren & Messkorper ======

Berechnung: Harkins & Jordan (Originaltabellen).

Messring: Ring N°1, mittlerer Ringradius R =9,54 mm, Drahtradius r =0,185 mm, Korrekturfaktor
0,9991. linearer Ausdehnungskoeffizient a =8,9-10°K™?, Innendurchmesser des MessgefaRes D =43
mm.

Zur Vorlagensubstanz: Dichte p =0,997048 g/cm3 (bei 25,02°C); die Dichtedifferenz Ap wird zur
jeweiligen Temperatur mit der Referenzfunktion berechnet, wobei das Mischungsverhaltnis der
Komponenten und die sich daraus ergebende Dichte - idealer Mischungen - ebenfalls bertcksichtigt
ist.

Die geometrischen Angaben zum Messkérper beziehen sich auf 25°C; nur die wiedergegebenen Messkorperdaten werden in der Berechnung eingesetzt.
Fir einen Wertevergleich zu Resultaten der einfacheren Behelfsrechnungen (z.B. Zuidema & Waters) kann der entsprechende Algorithmus eingestellt
werden. Von der Flussigkeitsdichte wird stets die zur Messung angegebene Dichte der Luft abgezogen. Die Berechnung der jeweiligen chhte p erfolgte
aus den vorhandenen Referenzdaten (ZWasser) automatisch. Fir die Dichte wird die Gleichung 'p [g/lcm®]= (6.5592063E-05-[° C] - 1.1225639E-
02-[°C]*+1.0026530-[°C]*-90.968893-[°C]* + 679.48991-[°C] + 9998425.9)/1E7' verwendet. Bearbeitungshinweis: Wenn dies nicht gewunscht ist, also
mit einem Festwert gerechnet werden soll, ware 'Wasser' z.B. in 'Wasser-Lot. xyz' umzubenennen und im Datenblatt ein entsprechender Wert

anzugeben. Die Dichtednderung mit der Dosierung wird auf der Basis idealer Mischungen berechnet. Sollte mit den Dosierschritten die automatische
Dichteberechnung der Mischung nicht erfolgen, sind die Zugaben als 'unldslicher Stoff' zu kennzeichnen. .

Die Tabelle unten gibt zusétzliche Daten zur Berechnung und Klassifikation der einzelnen Messwerte
an.

N°  Fmax[MN] Fo [mN]  fi v [mm-s™] ®[mm]  te[s] 0K
1 9,1506 -0,0579 0,9380 h 0,203 - - 1pD
2 9,1510 -0,0579 0,9380 h 0,203 - - 1pD
3. 9,1543 -0,0608 0,9381 h 0,203 - - 1pD
4. 9,1520 -0,0569 0,9380 h 0,203 - - 1pD
5 9,1561 -0,0549 0,9381 h 0,203 - - 1pD
6 9,0699 -0,0471 0,9372 h 0,203 - - 1pD
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7. 9,0129 -0,0422 0,9366 h 0,203 - - pD

8. 8,9538 -0,0402 0,9361 h 0,203 = = 1pD
9. 8,8950 -0,0373 0,9357 h 0,203 = = 1pD
10. 8,8395 -0,0353 0,9354 h 0,203 = = pD
11. 8,8042 -0,0304 0,9352 h 0,203 = = 1pD
12. 8,7470 -0,0304 0,9346 h 0,203 = = 1pD
13. 8,7148 -0,0255 0,9342 h 0,203 = = 1pD
14. 8,6584 -0,0235 0,9336 h 0,203 = = 1pD
15. 8,6233 -0,0196 0,9332 h 0,203 = = 1pD
16. 8,5813 -0,0177 0,9330 h 0,203 = = 1pD
17. 8,5440 -0,0147 0,9327 h 0,203 = = 1pD
18. 8,5079 -0,0127 0,9325 h 0,203 = = 1pD
19. 8,4693 -0,0088 0,9322 h 0,203 = - pD
20. 8,4293 -0,0069 0,9318 h 0,203 = = 1pD
21. 8,4003 -0,0049 0,9316 h 0,203 = = 1pD

Zur Tabelle: Fnax. gibt den der Berechnung zu Grunde liegenden, korrigierten Messwert der Maximalkraft an. Der Bezugswert Fp, wird ebenfalls
angegeben und (ggf.) berechnet, indem der Bezugskraft-Messwert zeitlich vor der Messkurve um die Auftriebskraft und die Kontaktwinkel an den
Haltestaben korrigiert wird. Der Korrekturfaktor fy, mit welchem aus der Nettokraft die Oberflachenspannung berechnet wird, kann nach verschiedenen
Algorithmen gebildet werden. Die Herkunft des Faktors fy wird durch angehéangte Zeichen markiert: h steht fur (interpolierte) Werte aus den original
Harkins und Jordan Tabellen ('t' zeigt nicht interpolierbare Randlagen in der Tabelle an), f steht fir die Tabellen nach Fox und Chrisman, z fiir Zuidema
und Waters, p steht fiir den Petzoldt'schen IMETER-Iterationsalgorithmus, die korrekteste Berechung, sowie w fir die unkorrigierte 'F/2U'-Berechnung
des Naherungswertes. Mit v, wird die Abzugsgeschwindigkeit angegeben, also die Geschwindigkeit, mit der Ring und Flussigkeitsoberflache zur Messung
auseinander bewegt wurden. Falls wéahrend des Lamellenauszugs ein Bruch der Flissigkeitslamelle auftrat, gibt & die Bruchhdhe und te dafiir den
relativen Zeitpunkt an.

Die Angabe QK ist das Klassifizierungskennzeichen der Messkurve: ' steht fir eine Messkurve mit wenigen Sekunden zuvor frisch ermittelter
Bezugskraft; bei 2" wurde die Bezugskraft Gbernommen; 3" bedeutet ohne Bezugskraft (tariert); 'k’ bezeichnet vollstandige Kurvenziige, 'p' Teilkurven, 's'
Einzelpunkt, ' Sonderformen; 'D' steht fiir dynamische Messkurven, 'S’ fur statische Mehrpunkt- oder 'M' Einzelpunktmessungen. Ein 'x' wird angehangt,
wenn der Messwert unsicher ist und aus nicht-idealen Messkurven ermittelt wurde, z.B. bei verzerrter Parabelform.

DIN 53914 - zur Bestimmung der Oberflachenspannung - fordert fir den Priifbericht den Hinweis auf die Norm und einen Teil der hier gegebenen
Angaben. Mit dem Hinweis auf den durchgéangigen Einsatz des Absolutverfahrens gilt auch Konformitat mit ASTM D 1331 und ISO 6889. Zusatzliche
Angaben zu Art, Zubereitung und Alter der Probe sollten - fiir einen normgerechten Prifbericht - ber das Bemerkungsfeld des Datenblattes oder tiber
die Kommentierfunktion (auch nach der Messung) dem Bericht beigefugt sein.
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Im Diagramm "Messkurve(n)" werden die zu Grunde liegenden Messwerte als 'Messkraft' gegen 'Oberflachenabstand' dargestellt. Fir die 21 Messkurven
wird der korrigierte Sachverhalt bezuglich Kraft und Abstand von Ring und Flussigkeitsoberflache abgebildet. Qualitat und Korrektheit zeichnen sich
anhand glatter Kurvenzige ab.

Wagewerte sind - wenn nicht anders ausgezeichnet - konventionelle Wagewerte (OIML); Temperaturangaben beziehen sich auf die Skala der ITS-90.
Standardabweichungen: Verschiedentlich werden Regressionsfunktionen mit Standardabweichungen (s) bzw. Varianzen (s?) qualifiziert. Diese
Streuungsangabe wird berechnet aus der Summe der Quadrate der Abweichungen der Einzelwerte zu dem berechneten Funktionswert (der dem
Einzelwert entsprechen soll) dividiert durch die Anzahl der Werte weniger 1. Sofern nicht anders bezeichnet, werden fiir £(Mess-)Unsicherheiten stets
einfache Standardabweichungen - ohne Erweiterungsfaktoren - angegeben, d.h. die Uberdeckung betrifft 67% der (empirischen) Werte.

Form und Informationsfiille des Prufberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten
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koénnen. Die Variablen der Messung mussen vollstandig dargestellt werden kdnnen, um verifizierbar zu sein. Vollstandigkeit ist Voraussetzung fur die
Uberpriifbarkeit und Haltbarkeit der Resultate sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschlagige Bestimmungen (GxP, FDA
cfr.11/21 etc.) zusammen mit schlicht zeittkonomischen Erwéagungen diesen hiermit Grofteils erledigten Aufwand. [Prifberichte, wie dieser, werden
dynamisch aus Metadaten erzeugt und benétigen daher sehr wenig Speicherplatz in der Datenbank]. Bei Routinemessungen und/oder fir die evtl. parallel
noch papieren gefuhrte Ablage sollten die Prufberichte zur Ressourcenschonung durch entsprechende Einstellungen der Formatier- und
Ausgabeoptionen auf das Wesentliche gekurzt werden. Das ganze 'File', inklusive der zu Grunde liegenden Rohdaten, ist stets tber die ID (hier Nummer
92, Datenbank imeter-Beispiele) auffindbar und als Referenz oder Vergleich nutzbar. Ggf. enthalten nachfolgend ausgegebene Informationen, je nach
Einstellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'standard-i2'), verschieden detaillierte Begleitinformationen, wie die Angaben zur Ausfiihrung der Messung, den
Audit-Trail und Hinweise zur Prufmitteliiberwachung.

Programm

Data createtd by execution of the IMPro "Konz_0-15%-Wasser2", type 1/55. Die Messung wurde
programmgemal ausgefuhrt.

Priufmittel

Das Wagesystem (WZ224-CW) wurde zuletzt eine Minute nach dem Beginn dieser Messung von
imeter justiert.

IMETER 1D16405542: Systemdaten: Auflésung des Wagesystems 0,1 mg, Messunsicherheit” 0,2 mg,
Dichte der Justiermasse” 8,000 g/cm3, Luftdichte” 1,12 kg/m3; Umrechnungen von Masse nach Kraft
mit dem Wert 9,80769 m/sec2 fur die Fallbeschleunigung”. Die Messauflosung der
Temperaturmessung betragt 0,01 K, die Unsicherheit” 0,03 K. Akquisitions-Softwareversion IMETER
4.1.103, LizenzN°® *3037-4759*, Windows 5.1- Betriebssystem auf PC Ser.N°143431694 (C, iTop).

. Die gekennzeichneten Angaben der Systemdaten kénnen nachtraglich angepasst werden - etwa um individuelle Messunsicherheiten durch den
Messaufbau wirksam werden zu lassen. Anderungen auch an diesen Daten werden im Audit-Log protokolliert und kénnen zuriickgenommen werden.

Nachtragliche Anmerkung(en):

ROMMENEL < Boj kleinen Konzentrationsbereichen genugt in der Regel eine nicht-logarithmische Regression
zur Reprasentation der Wertemenge. Im Ubrigen zeigt der Verlauf der Differenzenquotienten, dass weder

. . . . . . . Kommentar
ein einfaches Konzentrations-lineares noch -logarithmisches Gesetz vorliegt. = —

"Kommentare" sind freie Texte, die der Operator zur Dokumentation der Messung hinzufiigt. Hier eingebrachte Eingaben oder Anderungen werden nicht
Uber das "Audit-Log" verwaltet. (Falls eine z.B. rechtlich wichtige Bemerkung mit Zeit und Name verbindlich festgehalten werden sollte, dann sei diese
Uber das 'Bemerkungsfeld' im Datenblatt eingetragen.)

Ft! Report created by IMETER

,,Der automatische Bericht prdsentiert die Datenlage und fiihrt
eine (Vor-)Interpretation aus. Die Tabellendaten sind in Spalten
Tab-separiert und kénnen somit sehr einfach z.B. in Excel
weiteranalysiert werden.

Jeder, der Messreihen zusammenfasst, forscht, auswertet,
QS-Statistiken fihrt etc., kennt den Fall, dass manche Werte
nicht ins Bild passen. Ausreier? Die Dokumentation von

Maceiinnan wiia cia INETED hiatat arlaiitht ac cohr vial enitar
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Probieren Sie ‘s einfach!
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