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automatic Report (8448E3516312B), IMETER / MSB Breitwieser, Augsburg, 18. Mai 21

ID N° 17761 - Contact Angle Measurement - M7 PUK
Executed on Apr 24, 2019, by M. Breitwieser
VACUTEX 2020/ Sol. A (2.)
ZWVACUTEX 2020" (ohne LOT), Ref. Hr. Andrews, Protex Ltd.. Probenausschnitt aus der Mitte einer 30x22cm
Platte.
Measurement: VACUTEX 2020  (pisc or sheet) With Solution A, 25°C
Contact Angle: 0 64,5 °, Cap. Radius: 7. 6,75 pm
pmat. 0,239 g/cm?®, pc 1,08 g/cm®, D 78,0 %,  Ssolutiona 62 mm-min-05

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

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

Prinzip: Ein poréses Material wird mit der Oberflache einer Fliissigkeit in Kontakt gebracht. Diese kann in die Poren aufgesogen werden. - Ob das Eindringen der
Fliissigkeit tiberhaupt erfolgt, hangt davon ab, ob die Benetzung des festen Porenmaterials durch die Messfliissigkeit erfolgt. Je besser der Feststoff benetzbar ist,
desto ausgepragter ist der Drang, d.h. Druck, der Fliissigkeit in die Hohlraume. Der Druck steigt mit der Oberflichenspannung der Flissigkeit, der
Benetzungsstirke und der Kleinheit der Poren. Die Viskositdt (1) des Fluids zusammen mit der Enge der Poren sowie die zunehmende Wegldnge durch das
Feststoffgefiige bremsen den Vorgang ab. Schliefdlich hemmt und begrenzt die Schwerkraft den Fliissigkeitsaufstieg liber die Dichte des Fluids. Die Infiltration

kommt zum Stillstand, sobald der hydrostatische Druck der Fliissigkeitssdule dem Kapillardruck entspricht.

Physikalisch: Die sog. Lucas-Washburn-Gleichung liefert eine Beschreibung der Beobachtung gemiR  h = V/(t-7cy-cos@/2n). D.h. die Steighthe h nach einer Zeit t
ist dabei v-proportional zur Dauer (t), dem effektivem Kapillarradius 7. und der Oberflichenspannung y der Fliissigkeit. 'cos@' ist der Kosinus des Kontakt- oder
Benetzungswinkels der Fliissigkeit auf dem Feststoff. Wenn dieser Winkel gleich Null ist, d.h. die Benetzung ist total, wird cos@=1 also maximal. - Mit einer
Fliissigkeit, die das feste Material vollstandig benetzt (cos®=1), kann der effektive Kapillarradius rc berechnet werden. Dann kann die Messung mit einer in Frage
stehenden Fliissigkeit wiederholt werden, um so den Kontaktwinkel @ zu bestimmen. Aus mindestens zwei O-Werten mit Fliissigkeiten, deren
Oberflachenenergiearten bekannt sind, kann die Oberflaichenenergie des porésen Materials berechnet werden, auf die das Benetzungsverhalten allgemein

zuriickgefiihrt werden kann.

Praktisch: Das plattenférmige bzw. kubische Probenstiick wird in temperierter Umgebung iiber der Fliissigkeitsoberflache an einer Wageeinrichtung aufgehangt.
Nach einer Temperier/Konditionierphase, wird die Fliissigkeitsoberflache nach oben bewegt, beriihrt den Boden der Proben (die Bewegung stoppt) und die
Fliissigkeit steigt in der Probe auf. Die Infiltration wird anhand der Gewichtszunahme verfolgt. --- Aus Fliissigkeitseigenschaften, Bedingungen der
Probenpraparation, Gewichts- und Infiltrationsmessung liefert das PUK-Verfahren mehrere Charakteristika des Probenmaterials anhand gesetzmdfig miteinander
in Verbindung stehender Kenngréfen. So wird mit der Probengeometrie die Dichte angegeben, das in Relation zum Probenvolumen aufgenommene
Fliissigkeitsvolumen erlaubt differenzierte Porositatsangaben und aus der auf die Kontaktflache bezogenen Aufnahmegeschwindigkeit ergibt sich die Sorptivitdt S.

Information: Die IMETER M7-Methoden-Dokumentation bietet unter

'https://imeter.de/imeter-methoden/kapillaritaet-kontaktwinkel-sorptivitaet/washburn-gleichung.html’ zusétzliche Informationen zu Verfahren und Berechnungen.

2.=====__ Allgemeines ======
Kontaktwinkelmessung - gesamte Dauer sechs Minuten; Temperaturanderung im Bereich von 25,01 bis
25,03°C.

Diagramm 1.2: 'Temperature / Events'’
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- Im Diagramm "Temperature / Events" wird eine Ubersicht zum zeitlichen Verlauf der Vorgénge und der aufgezeichneten Temperatur gezeigt.
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Diagramm 2.2: 'RawData’
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- Das Diagramm 'RawData' gibt den Gewichtsverlauf und die Aufnahmemenge bei der Infiltration wieder. Dabei zeigen die kreisférmigen Marken die zeitliche
Gewichtsanderung ab dem Kontaktzeitpunkt von Probe und Flissigkeitsoberflache. Der durch Rauten gekennzeichnete Verlauf stellt die entsprechenden
Infiltrationsmengen der Flussigkeit nach Korrektur von Auftriebswirkungen und Benetzungskraft (Meniskus) dar. Der Verlauf dieser Kurven sollte bis zu einer Plateau-Phase
der einer liegenden Parabel (Wurzelfunktion) entsprechen. Dies trifft fir den 'Regressionsbereich' offenbar sehr gut zu. Der fiir die Auswertung entscheidende Bereich der
quasistationdren Infiltration (Regressionsbereich, 'Valid Range') ist durch zwei senkrechte Markierungen gekennzeichnet.

Tabelle 1.2 Basisdaten - Zeit/Aufnahmemengen

N° t we ot we ot we ot we ot w(e)
[s] [g] [s] 8] [s] [g] [s] 8] [s] [g]

1 0,01 0,0278 1,04 0,4281 2,08 0,6052 3,08 0,7268 12,12 1,2939
2 0,04 0,0617 1,07 0,4399 2,12 0,6107 3,13 0,7239 12,50 1,3022
3 0,07 0,0802 1,12 0,4485 2,15 0,6162 3,16 0,7339 13,54 1,3135
4 0,10 0,1152 1,15 0,4562 2,19 0,6196 3,21 0,7380 13,98 1,3212
5 0,13 0,1313 1,18 0,4638 2,22 0,6233 3,24 0,7421 14,36 1,3248
6 0,18 0,1611 1,21 0,4683 2,27 0,6301 3,27 0,7462 14,75 1,3278
7 0,21 0,1856 1,26 0,4750 2,30 0,6342 3,30 0,7517 15,17 1,3311
8 0,24 0,2060 1,29 0,4816 2,33 0,6400 3,33 0,7533 15,54 1,3330
9. 0,27 0,2147 1,32 0,4898 2,37 0,6447 3,37 0,7564 15,97 1,3354
10. 0,32 0,2309 1,35 0,4952 2,40 0,6481 3,40 0,7556 16,39 1,3376
11. 0,35 0,2453 1,38 0,4967 2,43 0,6521 3,43 0,7626 18,01 1,3412
12. 0,40 0,2592 1,41 0,5086 2,46 0,6554 4,34 0,8459 19,43 1,3433
13. 0,43 0,2717 1,44 0,5091 2,49 0,6598 4,81 0,8833 21,00 1,3446
14. 0,46 0,2840 1,47 0,5153 2,52 0,6627 5,20 0,9145 23,14 1,3453
15. 0,50 0,2898 1,51 0,5190 2,55 0,6673 5,65 0,9483 26,26 1,3465
16. 0,54 0,3079 1,54 0,5250 2,58 0,6722 6,04 0,9752 28,89 1,3469
17. 0,57 0,3135 1,57 0,5316 2,63 0,6759 6,48 1,0068 31,29 1,3482
18. 0,60 0,3248 1,62 0,5345 2,66 0,6793 6,88 1,0343 37,75 1,3488
19. 0,63 0,3302 1,65 0,5405 2,69 0,6853 7,26 1,0589 46,83 1,3499
20. 0,66 0,3412 1,69 0,5469 2,72 0,6865 7,66 1,0843 55,26 1,3504
21. 0,69 0,3512 1,72 0,5533 2,76 0,6918 8,09 1,1183 61,50 1,3512
22. 0,74 0,3565 1,76 0,5592 2,79 0,6952 8,46 1,1300 67,92 1,3520
23. 0,77 0,3724 1,79 0,5652 2,83 0,6985 8,85 1,1538 90,89 1,3523
24, 0,80 0,3773 1,83 0,5688 2,87 0,7045 9,26 1,1709 121,59 1,3514
25. 0,83 0,3881 1,87 0,5741 2,90 0,7013 9,70 1,1930 161,72 1,3520
26. 0,87 0,3931 1,91 0,5801 2,93 0,7113 10,09 1,2129

27. 0,90 0,4031 1,94 0,5856 2,96 0,7138 10,52 1,2336

28. 0,93 0,4069 1,97 0,5915 2,99 0,7177 10,92 1,2507

29. 0,96 0,4175 2,01 0,5939 3,02 0,7187 11,29 1,2660

30. 0,99 0,4216 2,05 0,6004 3,05 0,7232 11,73 1,2814

- Die Tabelle stellt mit 145 Wertepaaren die Grunddaten der Messung zur Verfugung; Zu jeweiligen Zeitpunkten t wird die aufgenommene Flissigkeitsmenge W(t)
angegeben. Die in der Auswertung genau betrachteten Werte sind fett gesetzt.



3.===== Ausgangsdaten ======
Probe: Bezeichnung "VACUTEX 2020", gepriifte Menge Whewo 0,4136 £0,0003 g, Materialdichte
geometrisch bestimmt aus der Kérperhohe 35 £0,3, -breite 16,5 +0,3 und  -dicke 3 £0,1 mm; Die
Reindichte prer von 'VACUTEX 2020’ betragt 1,39 g/cm?.

Vier Wagungen finden in der Messung statt: (1) Das Leergewicht von Aufhdngung / Probenhalter 4,1422 g, (2) das Gesamtgewicht mit der Probe 4,5558 g, (3) der
dynamische Gewichtsverlauf der Infiltration zum Endgewicht von 6,0939 g und nach dem Abtrennen von der Flissigkeitsoberflache (4) das Gesamtgewicht nach der
Messung mit 5,9078 g. Die Masse der Probe betragt 0,4139 g.

Messfliissigkeit: 'Solution A' bei 25,012 °C mit folgenden Eigenschaften:
Viskositit () 0,900 mPa-s, Oberflichenspannung (y) 72,97 mN/m und Dichte (Ap) 1,0000 g/cm?>.

Angabe der thermophysikalischen Daten von 'Solution A' nach den folgenden Referenzen: ; Die Reindichte 1,39 g/cm? ist im Datenblatt angegeben.

4.=====__ Dichte, Porositdt und Sorptivitit ======
Geometrie: Die Materialdichte pwat. zur Messung betrigt 0,239 +0,009 g/cm?.
Aus der Referenzdichte: Mit der Dichteangabe prer. ergibt sich die Porositat der messfertigen Probe zu
Dorer. 82,8 %.
Sorption: In der Messung werden insgesamt 1,3520 +0,0003 g der Fliissigkeit von der Probe
aufgenommen, d.h. pro Gramm 'VACUTEX 2020' werden 3,27 g - das sind 3,27 cm? - 'Solution A'
absorbiert. Pro Kubikzentimeter (puat) sind dies 0,78 g gleich 0,78 cm?.
Falls alle Poren durch das Fluid gefiillt werden und das Ausgangsvolumen nach der Infiltration
unverdndert ist, ergibt sich aus den Gewichts- und Volumenverhaltnissen die fiir die Infiltration
zugangliche offene Porositit von @. 78,0 %, die Porenziffer € zu 3,54 und die scheinbare Dichte von
'"VACUTEX 2020" zu p. 1,08 g/cm?>. Die Abweichung zur Referenzdichte betrigt - 22% und zeigt dadurch

Die Sorptivitat von 'VACUTEX 2020' in Bezug auf 'Solution A" wird im betrachteten Intervall zu S2s5,0°c 62
*+2 mm-min-%5 bestimmt.

Das Probenvolumen zur Messung betrégt 1,73 cm?®. Die Dichte-, Porositits- und Porenzahlangabe, die aus der Gesamtsorption berechnet wird, nimmt an, dass alle Poren
im angegebenen Probenvolumen gefiillt sind. Scheinbare Dichte: p. = Probengewicht / (Bulkvolumen - aufgenommenes Flussigkeitsvolumen); offene Porositat: @ = (1 -
Pwat. / Pc)-100%; Porenziffer € (void ratio, rel. Porenraum) ist das Verhéltnis von Hohlraum- zu 'Vollraum'-volumen. Sofern der Wert pger. nicht als lediglich ungeféhrer oder
informativer Wert anzusehen ist: ~ Eine geringere Dichte, kann durch gréRere Hohlrdume verursacht sein, die nicht vom Fluid erfillt werden und/oder auf tatsichlich
geschlossene Poren hindeuten.

Diagramm 3.4: 'Sorbtivity’
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Das Diagramm 'Sorbtivity' zeigt die Umwertung der Gewichtzunahme in Volumen gegen die Quadratwurzel der Kontaktzeit (rote Kreismarken). Die lineare Regression im
ausgewadhlten Bereich (senkrechte Markierung) liefert mit Kurvensteigung der blau gestrichelten Geraden die Sorptivitat S.
Mit'V = A-S-V t ' wird die Beziehung zwischen Kontaktflache A, aufgenommenem Volumen V und der Zeit t hergestellt. So kann mit S (=62 mm-min'o’s) die Zeit, um 1 cm?
'Solution A' Giber den Querschnitt 1 cm? in 'VACUTEX 2020' aufzunehmen, mit rund 1,6 s angegeben werden ('t = (V / (A-0.1:S))?). Das graue, keilférmige Geradenbischel
vom Koordinatenursprung entspricht der Sorptivitat, wobei die Breite der Auffacherung die erhaltene Messunsicherheit verdeutlicht, die sowohl durch die Qualitat der
Regressionsgeraden als auch durch die Unsicherheit der Querschnittsangabe bestimmt wird.



Tabelle 2.4 Ergebnis-Zusammenfassung zur Sorptivitdt fiir *'VACUTEX 2020’

IDN°® Fluid Wietto PMat D¢ P, Skt + us% 4 T[°C]
17761 Solution A 0,4136 0,239 1,08 78,0% 62 +3,2 17,5 25,0
17779 Hexan 0,3980 0,230 0,868 73,5% 76 +3,9 29,8 25,0 *
17778 Hexan 0,3914 0,226 0,805 71,9% 75 +2,7 29,8 25,0 ¢
17759  Solution A 0,4016 0,232 1,04 77,8% 69,9 +1,1 16,5 25,0
17732 Wasser 0,3963 0,229 0,928 75,4% 58 +5,2 18,7 25,0
17730 Wasser 0,3849 0,222 0,864 74,3% 60 +5,0 19,5 25,0
17727 _Wasser 0,4004 0,231 1,00 76,9% 60 +3,3 18,2 25,0
MW X 0,2299 0,941 75,4% 25,0
O abs. 0,0049 0,095 2,1%
Ofel. 2,1% 10% 2,83%

In der Tabelle sind zur Gegenuberstellung wesentliche Kennzahlen der sieben Messungen an 'VACUTEX 2020' in der Datenbank 'imeterData35' zusammengetragen. Die
Erste Spalte gibt die ID-Nummer der Messung und des Probenhalters an, die Probeneinwaage Wyet, in Gramm, ggf. den Hausnerfaktor F, sowie die offene Porositdt @.. In
der Tabelle verdient die Materialdichte py,:. besondere Aufmerksamkeit - die Werte sollten méglichst konstant sein.  Zur Sorptivitdt Sg /r wird die relative

Unsicherheitsangabe mit " tus" angegeben. Die Spalte '€ ("xi")' liefert den jeweiligen 'Coefficient of Penetrance' (Penetrivity, 'Penetrationsvermogen') als analytischen
Vergleichswert zur empirisch gewonnenen Sorptivitat; berechnet gemiaR & = y-cos@/(2:n) in der Einheit Meter pro Sekunde. Weiterhin ist noch die mittlere Temperatur T

zur Messung angegeben. Das Zeichen " ¥ " markiert eine Messung der Materialkonstante.

5. =====__ Kontaktwinkel, Kapillaritat und Steighohe ======
Die Gewichtszunahme durch Infiltration zwischen 1,0 und 2,9 Sekunden nach dem Fliissigkeitskontakt
definiert den betrachteten Regressionsbereich. Dieser Zeitbereich entspricht der Steigh6he von 10,9 mm
bis 18,4 mm bzw. 31% bis 53% der Probenhéhe. Die Fliissigkeitsfront bewegt sich hier im Mittel mit v
= 3,2 mm/s und wiirde gemif der m?/t-Regressionsgleichung nach elf Sekunden (10,8 s) die

Probenoberflache (35 £0,3 mm) erreichen.
Diagramm 4.5: 'm?/t-Chart’
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'm?/t-Chart' zeigt die Auswerteansicht der Messdaten. Die korrigierten Wagedaten 'm? sind quadriert gegen die Zeit angetragen (rote Linie). Die Werte zwischen den
beiden senkrechten gestrichelten Linien werden fir die lineare Regression zur Ermittlung der Kurvensteigung verwendet. Die entsprechende Gerade ist Dunkelblau
eingezeichnet. Der Punkt, der durch die griine Markierung (Kreuz) hervorgehoben ist, wird als Zeitpunkt interpretiert, zu dem die FlieRfront die Probenoberfliche gemaR
Regression erreichen wiirde. Mit diinnem Strich ist der Differenzenquotient der m?/t-Werte eingezeichnet. Dieser Ausschnitt soll im Regressionsbereich konstant sein, also
waagerecht verlaufen.

Zur Bestimmung des Kontaktwinkels ® wird das konventionelle Verfahren angewendet, wobei fiir die
Berechnung die Materialkonstante K' =99,55:10-17 m5 eingesetzt wird. Die Referenzmessungen



erfolgten durch zwei entsprechende Bestimmungen (vgl. Kapitel 7). Diese Messung liefert fiir K-cos@ =
41,86-10-17 m5 (¥12,6%). Damit ergibt sich der Kontaktwinkel mit 'Solution A' zu @ = 64,5° +5,4%.
Die Verhaltnisse erlauben folgende Berechnungen:

- der effektive Kapillarradius von 7 = 6,80 +0,3 pum,

- die spezifische Kapillarenanzahl nc von 3,46-105 pro cm?,

- mit 'Solution A' den Kapillardruck 9,32 kPa und eine maximale Steighdhe hmax. von 95 Zentimetern,

wobei der senkrechte Aufstieg auf 90 cm (95% von hmax) rund neun Stunden und die waagerechte
Ausbreitungszeit zwei Stunden benétigt.

-- Bitte beachten Sie hierzu noch die Erginzungen/Korrekturen im niachsten Abschnitt. --

- Die eingeraumte Unsicherheit fur 7 reflektiert die Glte der Regressionsgeraden. -- h,., wird aus 7z nach der Jurin-Gleichung berechnet; die Zeitschatzung beruht auf der
Gleichung N°13 aus der M7-Methoden-Dokumentation und ist berechnet ohne dynamischen Gegendruck und ohne Randbedingung. Die Infiltrationsdauer fir den
waagerechten Fluideinzug wurde mit der Washburn-Gleichung bestimmt.

6. =====_ Test, Priifung, Simulationsberechnungen ======

Folgende drei Diagramme verdeutlichen den Zusammenhang des Resultats mit der
Infitrationsgeschwindigkeit im betrachteten Zeitbereich. Weiter unten werden die Ergebnisse der

Test- und Simulationsberechnungen besprochen.
Diagramm 5.6: 'Cap.Radii / Time'
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- Die Geradensteigung im "m?/t-Plot", d.h. die Geschwindigkeit der Infiltration - ist Gber die Flussigkeitseigenschaften und die Porositidt mit dem effektiven Kapillarradius
verknupft. Fur die diskreten Steigungswerte ist der korrespondierende Kapillarradius eingezeichnet. Fiir den ausgewahlten Zeitbereich wird angezeigt, wie der Angabewert
und die Unsicherheitsangabe ermittelt wird, namlich aus der Standardabweichung der hier zugeordneten Kapillarradien.



Diagramm 6.6: 'Contactangle / Time'
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- Die Geradensteigung im "m?/t-Plot", d.h. die Geschwindigkeit der Infiltration - ist Gber die Flussigkeitseigenschaften, die Porositat und die Materialkonstante mit dem

Kontaktwinkel verknuipft. Fir die diskreten Steigungswerte ist der korrespondierende Kontaktwinkel eingezeichnet. Fiir den ausgewdhlten Zeitbereich wird angezeigt, wie
der Angabewert und die Unsicherheitsangabe ermittelt wird.

Diagramm 7.6: 'Contactangle / Height'
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- Die Steigung der Geraden im "m?/t-Plot", d.h. die Geschwindigkeit der Infiltration (mithin der Verlauf des Differenzenquotienten) ist tiber die Flissigkeitseigenschaften,
die Materialkonstante und die Porositdt mit dem Kontaktwinkel verkniipft. Fir die diskreten Steigungswerte ist der korrespondierende Kontaktwinkel eingezeichnet. Fur
den ausgewahlten Zeitbereich, der in die Steigh6he umgerechnet ist, wird angezeigt, wie der Angabewert und die Unsicherheitsangabe gewonnen wird. Sofern in die
Probe Drainage/Barierre-Schichten oder andere Akzente, auch Querschnittsdnderungen, eingearbeitet sind, sollten entsprechende Effekte auf den 'Kontaktwinkel' in der
jeweiligen Steighohe erkennbar werden.



Diagramm 8.6: ‘Simulation-Plot2’
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Parameters for Wb and BP®: r = 6,75 pym, Contact angle = 64, 45°. Boundary condition (firzt beacon) t® = 09918, h(t*) = 10,9mm.
Parameters for "BP++ Egquation™ r1 =r2 = 5177 pym, Contact angle = 64, 50°, etaz =-0,13 mPa-s.

- Simulation, Test und Uberpriifung: Das Diagramm zeigt den auf proportionale Steighthe umgerechneten Verlauf der Gewichtszunahme anhand der griinen Kreismarken.
Die Funktionen werden nach den Gleichungen auf der genannten IMETER Webseite berechnet: entsprechend Gl.6 = Washburn-Gleichung (=dunkelblau), GI.7 = Wby,
Washburn-Gleichung mit Randbedingung t°, h® (=hellblau), BP°-Gleichung mit Berticksichtigung der Hydrostatik (orange = GI.10) und die universelle Gleichung BP++ (rot,
mit 'x'-Marken = Gl.13), die mit einheitlichen Radien und unter Berlcksichtigung eines dynamischen Gegendrucks durch ein Fluid der Viskositét 'eta2'= -0,13 mPa-s in der
Probe gerechnet ist. Der Regressionsbereich ('valid range'), der im Diagramm durch die zwei Baken markiert ist (1,0 s bis 2,9 s, 10,9 bis 18,4 mm), umfasst 57 Wertepaare.
Fir diesen Bereich sind die Gleichungen angepasst.Besser als die analytischen Gleichungen eignet sich die lineare Regression zur Beschreibung der Kapillardynamik im
betrachteten Abschnitt; der Funktionsverlauf ist durch den schwarz eingezeichneten Graphen angezeigt, er lautet: h[mm] = h(t[sec])=11,05 - t (0,476) r*=0,99968,
ORegr. = 0,028 mm.

Tabelle 3.5 Test und Simulation



Vergleich der 'Solution A'-Steighohen im Auswertungsintervall nach verschiedenen
Berechnungsmodellen: Die beiden BP-Berechnungen beriticksichtigen den hydrostatischen Druck
(Schwerkraft). Die BP++ Gleichung rechnet mit dem Kontaktwinkel ©'=64,50°, mit gleichen
Kapillarradien ri= r,=5,1774 pm, die sich von 7 jedoch unterscheiden, zusatzlich wird eine
Verdrdngungsinfiltration eines (Gas-)Mediums der Viskositit -0,13 mPa-s einkalkuliert, obwohl zur
Messung kein seitlich abgeschlossener Probenhalter (Frittenréhrchen) eingesetzt wurde. - Fiir die
Parameterermittlung der BP++ Gleichung wurde eine automatische Optimierung® r1=r2) durchgefiihrt.

N° ¢ W) h(t) Wb A1  Wb,A2 BP° A3  BP.. 44  Bos. 45
[s] [g] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
1 1,04 0,4281 11,08 11,07 -0,01 11,17 0,08 11,16 0,08 11,19 0,11 11,17 0,08
2 1,18 0,4638 12,01 11,79 -0,22 11,88 -0,12 11,87 -0,14 11,96 -0,05 11,88 -0,12
3 1,32 0,4898 12,68 12,48 -0,2 12,56 -0,12 12,54 -0,14 12,66 -0,02 12,56 -0,12
4. 1,47 0,5153 13,34 13,19 -0,15 13,28 -0,06 13,25 -0,09 13,36 0,02 13,28 -0,06
5. 1,62 0,5345 13,84 13,81 -0,03 13,89 0,05 13,85 0,02 13,96 0,12 13,89 0,05
6 1,76 0,5592 14,48 14,40 -0,08 14,48 0 14,43 -0,04 14,52 0,04 14,48 0
7 1,91 0,5801 15,02 15,03 0,01 15,10 0,08 15,05 0,03 15,11 0,09 15,10 0,08
8 2,05 0,6004 15,54 15,57 0,02 15,64 0,09 15,58 0,04 15,60 0,06 15,64 0,09
9. 2,19 0,6196 16,04 16,09 0,05 16,16 0,12 16,10 0,05 16,09 0,04 16,16 0,12
10. 2,33 0,6400 16,57 16,60 0,03 16,67 0,1 16,60 0,03 16,55 -0,02 16,67 0,1
11. 2,49 0,6598 17,08 17,15 0,06 17,21 0,13 17,13 0,05 17,04 -0,04 17,21 0,13
12. 2,63 0,6759 17,50 17,62 0,12 17,68 0,19 17,60 0,1 17,46 -0,03 17,68 0,19
13. 2,79 0,6952 18,00 18,14 0,14 18,20 0,2 18,11 0,11 17,92 -0,07 18,20 0,2
14. 2,93 0,7113 18,41 18,59 0,17 18,65 0,23 18,55 0,14 18,32 -0,09 18,65 0,23
o, =0,058 o, =0,064 03 =0,043 o, =0,033 o5 = 0,064

- Legende: t Zeitpunkt, W(t) Aufnahmemenge, h(t) Steighthe, errechnet aus der Proben- bzw. Endsteighéhe (35 +0,3 mm) und skaliert zur jeweiligen Infiltationsmenge;
'Whb' steht fir die Berechnung gemaR der Washburngleichung, der Index 'bc' markiert die Berechungen nach der in der Hauptauswertung bestimmten Gleichung mit
Randbedingung (t°). Die jeweils folgenden A-Spalten geben die absolute Differenz zum empirischen h(t)-Wert in Millimetern an. 'BP®" kalkuliert mit dem Ergebnis-
Kapillarradius 7, wie die Wb-Gleichung, ist jedoch ohne dynamischen Gegendruck gerechnet. Die Spalte 'BP++' liefert die Berechnungsergebnisse der entsprechend
parametrierten Universalgleichung. 'Bos.' steht fiir die 'Bosanquet-Gleichung'. Unten, in der letzten Zeile, wird zur Berechnungsart die Standardabweichung o, in
Millimetern angegeben; sie wird tber die Differenz zwischen berechneten und empirischen Werten h(t) ermittelt.

Berechnungen mit Parametern der BP++-Gleichung:
(D) Kapillarradius r> und Kontaktwinkel @ korrespondieren mit der finalen Steighéhe von rund 1,24

Meter, wobei der Aufstieg sechs Tage benotigt; um 95% dieser Steighohe (1,18 Meter) zu erreichen,
vergehen 22 Stunden. Die 'Solution A'-Meniskusgeschwindigkeit v betrdgt hier noch 1,7 pm/s - fiir die
entsprechende horizontale Ausbreitung sind vier Stunden bzw. fiinf Stunden erforderlich.

(2) Aus Porositit @ und Kapillarradien ergibt sich fiir 'VACUTEX 2020' bei der geometrischen Dichte
puat. die volumenspezifische Oberfliche zu 14000 cm?/cm?; massespezifisch sind das 57000 cm?/g bzw.
5,7 m?/g. (3) Demgegeniiber berechnet sich aus den geometrischen Verhiltnissen und den formalen
Grundlagen die spezifische Oberfliche der 'VACUTEX 2020'-Priparation zu 1,3 m?/g.

- @ Die Berechnung erfolgt nach Gl.16 der Methodendokumentation, mit r = r;2/r,; Das Resultat iberschitzt regelmaRig den Betrag der Oberflache bei partikuldren
Proben oft um eine GréRenordnung. Fur @ werden Formulierungen aus der Herleitung der modifizierten Washburngleichung angewendet. Die Berechnung erreicht (nur)
fiir kugelférmige Partikel gute Ubereinstimmungen. Alternativ, mit 7. und der Materialkonstante K, ergibt sich die spezifische Oberfliche zu 0,62 m?/g.

7.=====__ Die Materialkonstante K ======

Tabelle 4.7: Kalibrierdaten der Materialkonstante K

IDN° Titel Fluid Dk ref. IeRef K-cos® [©)
17778 VACUTEX 2020/ Hexan (1.) Hexan 0,226 7,62 94,49 0°
17779 VACUTEX 2020/ Hexan (2.) Hexan 0,230 8,38 104,6 0°

Zur Berechnung des Kontaktwinkels wird der Mittelwert fir K’ = 99,55-10-17 m5 aus den
Referenzmessungen eingesetzt (rel. Standardabweichung 7,2%).

= Mit der Materialkonstanten K, die aus der Messung unter bekannt angenommenem Kontaktwinkel an der moglichst gleichen Praparation von 'VACUTEX 2020' ermittelt
wurde, wird der Kontaktwinkel in dieser Messung bestimmt. Es gilt: © = acos(K-cos©/K')-180°/m.



- Berichtseinstellungen - aktivierte Ausgabeeinstellungen: Erlduterungstexte, detaillierte Ergebnisse, allgemeine Angaben, Zusammenfassungen 1,39 / VACUTEX 2020,
Rohdatentabelle ausgeben, Audit-Trail, Priifmitteliberwachung, Online-Protokoll, Status und Ausfiihrungshinweise, Berichtseinstellungen, Authentifizierungen, 0 IMPro
Reports.

Beschrankte Informationsausgabe durch negierte Optionen: Bearbeitungshinweise werden nicht angezeigt.

- 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 fiir +(Standardmess-)Unsicherheiten einfache Standardabweichungen - ohne
Erweiterungsfaktoren - angegeben, d.h. die Uberdeckung betrifft 67% normalverteilter Werte.
Form und Informationsfiille des Prifberichts ist dadurch bedingt, dass Messdaten durch die zahlreichen Freiheitsgrade sehr vielgestaltig auftreten konnen. Die Variablen
der Messung missen vollstindig dargestellt werden k&nnen, um verifizierbar zu sein. Vollstindigkeit ist Voraussetzung fiir die Uberprifbarkeit und Haltbarkeit der
Resultate sowie abgeleiteter Schlussfolgerungen. Nicht zuletzt erfordern einschlagige Bestimmungen (GxP, FDA cfr.11/21 etc.) zusammen mit schlicht zeitékonomischen
Erwagungen diesen hiermit GroRteils erledigten Aufwand. [Prufberichte, wie dieser, werden dynamisch aus Metadaten erzeugt und benétigen daher sehr wenig
Speicherplatz in der Datenbank]. Bei Routinemessungen und/oder fiir die evtl. parallel noch papieren gefiihrte Ablage sollten die Priifberichte zur Ressourcenschonung
durch entsprechende Einstellungen der Formatier- und Ausgabeoptionen auf das Wesentliche gekiirzt werden. Das ganze 'File', inklusive der zu Grunde liegenden
Rohdaten, ist stets tber die ID (hier Nummer 17761, Datenbank imeterData35) 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
Ausfuihrung der Messung, den Audit-Trail und Hinweise zur Prifmitteliberwachung.

IMPro Execution & Audit-Trail
Data created during execution of the IMPro "M7_Papier-Textil, 22.04.19, 38821", type 7/702. Time
Periode of the Accomplishment: Apr., 24. 2019 between 13:36:20 and 13:42:58, elapsed time: seven
minutes. IMPro finished as projected. The complete Report first was presented on Apr., 24.19 at 13:43.
Original data is unchanged.
The Number 17761 refers to the Recordset in the Database ‘imeterData35" where all Informations can
be retrieved at any time.

Prifmittel
Die Wageeinheit (WZA224) wurde zuletzt am 22.04.19 um 11:49, 2 Tage vor dieser Messung von M.
Breitwieser justiert. Die letzte vollstdndige Priifung der Positioniervorrichtung von IMETER
(ID23903734) erfolgte am 27.01.19. Technische Daten: Auflésung des Wagesystems 0,1 mg,
Messunsicherheit (Linearitit) 0,2 mg, Dichte der Justiermasse pca 8,00 g/cm?, Luftdichte p.ir 1,11186
kg/m?; Schwerebeschleunigung g 9,80769 m/s?. Pt100-Temperaturmessung: Auflésung 0,0010 K,
Messunsicherheit £0,005 K, R° 100.0056 Q, Kalibrierintervall 30 min (BN°2, -25/152°C, 3§, FS15,8).
Die Messauflosung der sekundaren Temperaturmessung betragt 0,01 K, die Unsicherheit 0,03 K.
Akquisitions-Softwareversion IMETER 7.2.55, LizenzN°® *3037-4759* Windows 6.2- Betriebssystem auf
PC Ser.N°6995684 (C, SSD).
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