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= Bestimmung der Oberflachenspannung nach Sorptionsmessung; méglicher Ubergang von oberflachenaktiver Substanz in die
Wasserprobe. Der zeitlich fallende Verlauf kann auf die Abgabe von Substanz durch die Sorptionsmessung hindeuten.

IMETER V.5.5 rev.183
automatic Report (A23538P16312B), IMETER / MSB Breitwieser, Augsburg, 25. Mai 21

ID N° 17728 - Surface Tension / At
Executed on Apr 21, 2019, by M. Breitwieser

VACUTEX 2020: Prifung des Wassers nach 1. Messung
Flussigkeit/Vergleich: 'Wasser'
Result: Yas086:c = 69,99 0,11 mN/m, 1, 12,5

Report

- Dieser Bericht ist mit Kommentierungen versehen. Diese sind formatiert wie dieser Text.

1. ===== Vorbemerkungen ======

Eigenschaft und Methode: Die Oberflachenspannung ist die kohasiv wirkende Kraft, die eine flissige Phase zusammenhalt und die zwischenmolekularen
Anziehungskrafte ausdrickt. Die Einheit 'mN/m' (Kraft pro Lange bzw. 'mJ/m?, 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 Trépfchen) verschwindet. Das Augenscheinliche
der Eigenschaft Oberflaichenspannung 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 Flissigkeit getaucht und herausgehoben. Beim
Herausziehen wéachst die Zugkraft durch die angehobene Flussigkeitsmenge 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 Flussigkeitsgewicht - mithin die Dichtedifferenz zwischen Probe und Luft bzw. dem gesattigten Dampf. Fir 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
Standardflissigkeit (i.d.R. Wasser) eingesetzt. Das ausgewahlte Berechnungsverfahren wird in diesem Bericht nebst aller Eingangsdaten angegeben. Dieser
Bericht hat die Aufgabe samtliche Informationen zur Verfiigung 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: vielfach wiederholte Messungen Uber eine Zeitspanne hinweg; Ergebniswert und Zeitabhangigkeit
missen - da eine erkennbare Anderung auftritt - aus dem Verlauf der Einzelwerte per Regression ermittelt werden.

2. =====_Ubersicht, Temperatur ======
Die Oberflachenspannung wurde zwolf Mal gemessen, Nettodauer des Messablaufs sieben Minuten; newtonische
Temperaturabnahme von 25,09 auf 24,99°C.
- Temperaturfunktion T[°C] = f(t) = 23,985 + 1,118 - g™W614)  mit 2=.0,984 und s2= 0,000065
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Diagramm 1: 'Temperaturverlauf und Ubersicht'
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Im Diagramm "Temperaturprofil" wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der Vorgange 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 fur Zeitpunkt und Temperaturzuordnung jeweiliger Messwerte der Oberflachenspannung. Eine
groRere kugelférmige Markierung gibt den Zeit/Temperatur-Angabewert der Messung an. Waagerechte rote Striche geben den relativen Verlauf des
Flissigkeitspegels (Niveauhdhe) im Messgefal an. Dieser wurde durch jeweilige Bezugshéhenbestimmungen sechs Mal durch das Messprogramm ermittelt.
Der grofite Niveauhohenunterschied (max.dH) betrégt 0,031 mm.

3. ===== Ergebniszusammenfassung ======
Akquisitionsperiode der 12 Messwerte im Messablauf: 1 bis 7 min, Temperatur AT =-0,106 K
Angabewert: y =69,99 +0,11 mN/m (298,24 K)
Streuung: +0,017 mN/m absolute bzw. 0,24%. relative Standardabweichung

Berechnung: lineare Regressionsgleichung, mehr zeitabhangig.
Zeitzusammenhang durch Regression zwischen Minute 1 und 7:
y (tfmin]) =70,490 -8,741E-2-t r2=0,9919 s2=2,99E-4

Die Messdaten werden automatisch analysiert. Ergebnis und ermittelte Formeln stellen Vorschlage dar, wobei sich aus den Umstanden der Messung ggf.
andere Zusammenhéange ergeben kénnen. - Aus der Abwégung der Einflisse werden formale Zusammenhénge fur die Bewertung ermittelt und auch
'Qualitatsangaben' erzeugt , die, wie hier, offenbar nicht ganz eindeutig sind (eine Messzeitabhangigkeit kann immer Temperatureinfliisse tiberlagern -
Ergebnisse werden eindeutiger, wenn im Messablauf stérker unregelméaRige Temperaturanderungen eingestellt werden). Der Korrelationskoeffizient zeigt die
Qualitat der gegenseitigen Abhangigkeit an (r2, der 'befriedigend' ist). Die Prazision zwischen den Messwerten und der Regressionsgleichung wird durch die
Varianz (s?) der Residuen qualifiziert - die Standardabweichung (Vs2) sollte deutlich kleiner als die anzunehmende Messunsicherheit sein.

Diagramm 2: 'Zeitprojektion der Messwerte'
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Im Diagramm "zeitlicher Verlauf' sind die einzelnen Messwerte als Kreissymbole in der zeitlichen Reihenfolge eingetragen. Um die Messwerte ist der Bereich
der Messunsicherheit eingezeichnet. Der ausgewiesene Angabewert ist als dickere, gestrichelte, waagerechte Linie eingezeichnet. Als gestrichelte Linie
werden Datenbank-Referenzwerte von 'Wasser' temperaturkompensiert eingezeichnet.

Neben Lamellenhéhe 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] Trel[S] Ap[g/cm?]
1 0,9 25,092 70,41 3,88 4,3 0,9959
2 1,2 25,085 70,41 3,89 3,5 0,9959
3 2,1 25,061 70,31 3,86 3,7 0,9959
4 3,0 25,039 70,21 3,88 3,7 0,9959
5 3,8 25,026 70,12 3,88 3,8 0,9959
6 4,0 25,023 70,14 3,89 3,5 0,9959
7 4,9 25,010 70,07 3,86 3,7 0,9959
8 51 25,007 70,05 3,88 3,5 0,9959
9 6,0 24,997 69,98 3,86 3,6 0,9959
10 6,3 24,994 69,96 3,87 3,5 0,9959
11 7,1 24,987 69,85 3,88 4,0 0,9959
12 7,3 24,986 69,85 3,87 3,1 0,9959

In der Tabelle wird mit t der Zeitpunkt mit zugehoriger Temperatur T fir die gemessene Oberflachenspannung y angegeben sowie mit H die Hohe der
Flussigkeitslamelle, mit 1. das Alter der Flissigkeitslamelle beim Messwert der Maximalkraft und mit Ap der Wert der Dichte abziiglich der Luftdichte (ggf. zur
Temperatur).

4. ===== Auswertungsverfahren & Messkdrper ======
Berechnung: Laplace-Petzoldt.
Messring: Ring N°3 (Ptlr-Ill), mittlerer Ringradius R =9,602 mm, Drahtradlus r =0,185 mm mit Volumenkorrektur 0,3 mm3 -
ohne Korrekturfaktor (ideal), linearer Ausdehnungskoeffizient a =8,9-10°K ™, Innendurchmesser des MessgefaRes D =43
mm.
Zur Probensubstanz: Dichte p =0,997026 g/cm3 (bei 25,086°C); die Dichtedifferenz Ap wird zur jeweiligen Temperatur mit
der Referenzfunktion berechnet.

Die geometrischen Angaben zum Messkorper beziehen sich auf 25°C; nur die wiedergegebenen Messkorperdaten werden in der Berechnung eingesetzt.
Fur 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 ]ewelllgen Dichte p erfolgte aus den
vorhandenen Referenzdaten (Wasse? automatisch. Fur die Dichte wird die Gleichung 'p [g/cm?]= (6.5592063E-05-[°C]° -
1.1225639E-02-[°C]*+1.0026530- [°C]*-90.968893-[°C] + 679.48991[°C] + 9998425.9)/1E7' verwendet..

Die Tabelle unten gibt zusatzliche Daten zur Berechnung und Kla55|f|kat|on der einzelnen Messwerte an.

N° Fmax[MN]  Fpz[mN] fi v mm-s™] 4[mm)] t, [S] 0K
1 9,0028 -0,0873 0,93456 p 0,085 - - 1pD
2 9,0036 -0,0873 0,93457 p 0,085 - - 2pD
3 8,9893 -0,0892 0,93448 p 0,085 - - 1pD
4. 8,9770 -0,0892 0,93440 p 0,085 - - 2pD
5. 8,9656 -0,0902 0,93433 p 0,085 - - pD
6 8,9676 -0,0902 0,93434 p 0,085 - - 2pD
7 8,9569 -0,0922 0,93428 p 0,085 - - 1pD
8 8,9550 -0,0922 0,93427 p 0,085 - - 2pD
9. 8,9442 -0,0942 0,93421 p 0,085 - - 1pD
10. 8,9423 -0,0942 0,93419 p 0,085 - - 2pD
11. 8,9283 -0,0942 0,93410 p 0,085 - - ipD
12. 8,9292 -0,0942 0,93410 p 0,085 - - 2pD

Zur Tabelle: Fnax gibt den der Berechnung zu Grunde liegenden, korrigierten Messwert der Maximalkraft an. Der Bezugswert Fy, wird ebenfalls angegeben
und (ggf.) berechnet, indem der Bezugskraft-Messwert zeitlich vor der Messkurve um die Auftriebskraft und die Kontaktwinkel an den Haltestében korrigiert
wird. Der Korrekturfaktor fi, mit welchem aus der Nettokraft die Oberflachenspannung berechnet wird, kann nach verschiedenen Algorithmen gebildet werden.
Die Herkunft des Faktors f, wird durch angehéangte Zeichen markiert: h steht fir (interpolierte) Werte aus den original Harkins und Jordan Tabellen ('f' zeigt
nicht interpolierbare Randlagen in der Tabelle an), f steht fiir die Tabellen nach Fox und Chrisman, z fiir Zuidema und Waters, p steht fur den Petzoldt'schen
IMETER-Iterationsalgorithmus, die korrekteste Berechung, sowie w fiir die unkorrigierte 'F/2U'-Berechnung des Naherungswertes. Mit v, wird die
Abzugsgeschwindigkeit angegeben, also die Geschwindigkeit, mit der Ring und Flissigkeitsoberflache zur Messung auseinander bewegt wurden. Falls
wahrend des Lamellenauszugs ein Bruch der Flissigkeitslamelle auftrat, gibt 4 die Bruchhohe und t, 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 ilbernommen; '* bedeutet ohne Bezugskraft (tariert); 'k' bezeichnet vollstandige Kurvenziige, 'p’ Teilkurven, 's'
Einzelpunkt, ' Sonderformen; ‘D' steht fur 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 fiir den Prifbericht den Hinweis auf die Norm und einen Teil der hier gegebenen Angaben.
Mit dem Hinweis auf den durchgangigen Einsatz des Absolutverfahrens gilt auch Konformitat mit ASTM D 1331 und ISO 6889. Zusatzliche Angaben zu Art,
Zubereitung und Alter der Probe sollten - fir einen normgerechten Priifbericht -  iber das Bemerkungsfeld des Datenblattes oder tiber die Kommentierfunktion
(auch nach der Messung) dem Bericht beigefugt sein.



Diagramm 3: 'Messkurven - Grundlage zur Bestimmung der Oberflachenspannung’
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- Im Diagramm "Measuring Curve(s)" werden die zu Grunde liegenden Messwerte als 'Messkraft' gegen 'Oberflachenabstand' dargestellt. Fir die
zwolfMesskurven wird der korrigierte Sachverhalt beziiglich Kraft und Abstand von Ring und Flissigkeitsoberflache abgebildet. Qualitat und Korrektheit
zeichnen sich anhand glatter Kurvenziige ab.

Referenzdatenvergleich ======

Diagramm 4: 'IST/SOLL-Vergleich in zeitlicher Abfolge der Messwerte'
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Reference values for "Wasser' acc. to f{T["C]=73.65-0.138-T-3 489E-4- T3 MTE-T-T?
Deviance as a function: fitimin]} = -1,43 -0,0901-[min], r°= 0,9309

- Das Chart "DeltaChart" zeigt die temperaturkompensierten Abweichungen der einzelnen Messwerte zum Referenz- bzw. Erwartungswert in zeitlicher
Sequenz. - In Diagrammen wird der Datenbereich entsprechend vergréRert dargestellt, was mitunter gute Messungen nicht so aussehen lasst. Weiterhin ist
die tatséachliche Korrektheit der Referenz sowie die Relation der Abweichung im Verhaltnis zur Messunsicherheit in Betracht zu ziehen.



6. ===== Referenzvergleich mit Wasser bei 25,09°C ======

Referenz Messung A absolut A relativ Alu

Die Datenbank liefert fir y mit Wasser (40°+), 71,957 mN/m, einen &hnlichen, prazisen, Vergleichswert. Der Unterschied

zum Messwert betrégt hier 1,97 mN/m.-  Der Ergebnisvergleich mit den Angaben, die in der Referenzdatenbank zu 'WASSER' gefunden wurden,
stellt die Werteubereinstimmung dar. Der Unterschied wird als absolute Differenz "Probenmesswert minus Referenzwert" und als relative Abweichung
angegeben. Das Symbol y steht fir die Messgrofe; die Zahl zu "A u" gibt an, um welchen Faktor die absolute Differenz von Mess- und Referenzwert gréer ist
als die angenommene Messunsicherheit.

7. =====Datenbankvergleich zum Ergebniswert ======
--REFERENZ mMN/m  =-ememeemeeee ABWEICHUNG ---—---- REF. ID ----—----

1. Wasser (40°+)t 71,96 +2,8% 1D1033.6

2. Wassert? 71,98 +2,8% 1D6.5

3. Hydrazin? 66,39 (25°C) -5,1% ID7.5

4. Harn (Mensch)? 66 (0°C) -5,7% 1D1038.3

5. Glycerint 65,74 -6,1% 1D202.3

6. Liquor cerebrospinalis? 61,5 (0°C) -12% ID1035.7

7. Formamid? 57,02 -19% ID17.0

8. Milcht 52,99 -24% 1D599.7

IWert fiir 25,1°C berechnet, 2tabellierter Referenzwert. Stoffdaten nur aus dem Referenzdatenbestand, Stand 21.04.19.
- Die Liste wird in fallender Reihenfolge der Ubereinstimmung aus den besten Treffern in den Eintragen der Referenzdatenbank generiert. Die Vergleichsdaten
werden in der Prazision der jeweiligen Eintragsangabe formatiert und die relative Abweichung zum Angabewert der Messung angegeben.

- Temperaturangaben beziehen sich auf die Skala der ITS-90. Standardabweichungen: Verschiedentlich werden Regressionsfunktionen mit

Standardabweichungen bzw. Varianzen qualifiziert. Diese Angaben werden berechnet aus der Summe der Quadrate der Abweichungen der Einzelwerte zu
jeweils berechneten Funktionswerten dividiert durch die Anzahl der Werte weniger 1. Sofern nicht anders bezeichnet, werden fir
+(Standardmess-)Unsicherheiten einfache Standardabweichungen - ohne Erweiterungsfaktoren - angegeben, d.h. die Uberdeckung betrifft 67%
normalverteilter Werte.
Form und Informationsfulle des Prifberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten kénnen.
Die Variablen der Messung mussen vollstandig dargestellt werden kénnen, um verifizierbar zu sein. Vollstandigkeit ist Voraussetzung fiir die Uberpriifbarkeit
und Haltbarkeit der Resultate sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschlagige Bestimmungen (GxP, FDA cfr.11/21 etc.) zusammen
mit schlicht zeitdkonomischen Erwagungen diesen hiermit Grof3teils erledigten Aufwand. [Prufberichte, wie dieser, werden dynamisch aus Metadaten erzeugt
und bendétigen daher sehr wenig Speicherplatz in der Datenbank]. Bei Routinemessungen und/oder fir die evtl. parallel noch papieren gefiihrte 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 tiber die ID (hier Nummer 17728, Datenbank imeterData35) auffindbar und als Referenz oder
Vergleich nutzbar. Ggf. enthalten nachfolgend ausgegebene Informationen, je nach Einstellungen und Berichtsvorlage (Stil = 'standard-il'), verschieden
detaillierte Begleitinformationen, wie die Angaben zur Ausfiihrung der Messung, den Audit-Trail und Hinweise zur Prifmitteliberwachung.

IMPro Execution & Audit-Trail
Data created during execution of the IMPro "TensIMETER-Qck®", type 1/38. Time Periode of the Accomplishment: Apr., 21.
2019 between 12:45:35 and 12:53:02, elapsed time: seven minutes. IMPro finished as projected. The complete Report first
was presented on Apr., 21.19 at 12:53. Audit-Log: The Original data is unchanged, nevertheless there are entries to the Log,
made while the IMPro was executing:
Start of this IMPro 12:45:40, - Backup of state and individual IMPro configuration:
Weight of Ring & Holder: 2,0589g.
Time Variables: PauseBetweenCycles Os, StatStabilisingTime 0,35s, StirringTime 10s, WaitingTime Omin.
Numbers: Repetitions_straight 1x, Repetitions_ZeroNiveau 5x, StatMaxStabilisings 100x, StirringPower 15%.
Abs. Positions/Way: Starthohe Omm, GeféaRdurchmesser 43mm, StartDetSurfaceLevel Omm.
Rel. Positions/Way: MeasWay Omm, StatTear_Inkrement -0,035mm.
Speed: MeasSpeed 0,085mm/s, MeasSpeedA 0,5mm/s, MediumMoveSpeed 3mm/s, QuickMoveSpeed 10mm/s, StatLamella_tear_Speed

0,1mm/s.
y/n: OF-Detektion/Ausldsekraft SEventForce 0,0105¢g, UseReferenceForce -1y/n,Dynamic_Measurement -1y/n, Agitate_wlth_IStirrer Oy/n,

Agitate_each_Cycle_wilth_|IStirrer Oy/n.

The Number 17728 refers to the Recordset in the Database 'imeterData35' where all Informations can be retrieved at any
time.

Priufmittel
Das Wégesystem (WZA224) wurde zuletzt am 16.04.19 um 19:23, 5 Tage vor dieser Messung von M. Breitwieser justiert.
Die letzte vollstandige Prifung der Positioniervorrichtung von IMETER (1ID23903734) erfolgte am 27.01.19. Technische
Daten: Auflésung des Wagesystems 0,1 mg, Messunsicherheit (Linearitat) 0,2 mg, Dichte der Justiermasse pca 8,00 g/cm?,
Luftdichte pair 1,13279 kg/ms3; Schwerebeschleunigung g 9,80769 m/s2. Pt100-Temperaturmessung: Auflésung 0,0010 K,
Messunsicherheit £0,005 K, R° 100.0056 Q, Kalibrierintervall 30 min (BN°2, -25/152°C, 3S, FS15,8). Die Messauflésung
der sekundaren Temperaturmessung betragt 0,01 K, die Unsicherheit 0,03 K. Akquisitions-Softwareversion IMETER
7.2.54, LizenzN° *3037-4759*, Windows 6.2- Betriebssystem auf PC Ser.N°6995684 (C, SSD).

Report created by M. Breitwieser



