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Messunsicherheit ausgewahlter Bitumen- und Asphaltprifungen

Diplomarbeit von Ellinger Christine

Kurzfassung

Im Rahmen eines Qualitdtsmanagementsystems ist es fur jedes Laboratorium uner-
lasslich, sich mit dem Thema Messunsicherheit auseinander zu setzen. Viele Ergebnis-
se einer Messung werden mit \Werkstoffkennwerten verglichen und aufgrund dessen
werden Entscheidungen Uber die weitere Verwendung getroffen. Dabei ist es wichtig,
die Qualitat der Resultate zu kennen. Verfahren zur Bestimmung der Messunsicherheit
liefern die dazu nétigen Informationen.

Diese Diplomarbeit befasst sich im ersten Teil mit Methoden, die es ermaéglichen die
Messunsicherheit fur Messverfahren zu bestimmen. Die erste Methode beruht auf der
Grundlage eines mathematischen Modells fur das jewellige Prufverfahren. Dabei wird
fur jede EingangsgroBBe ein Unsicherheitsbeitrag ermittelt. Die einzelnen Beitrédge wer-
den zu einer Gesamtunsicherheit zusammengefasst. Die anderen beiden Methoden
sind empirische Verfahren. Dabei beschreiben die beiden Kennwerte Préazision und
Richtigkeit die Genauigkeit eines Prufverfahrens. Mit ihrer Hilfe wird eine Gesamtunsi-
cherheit eines Messverfahrens ermittelt.

Im zweiten Teil der Diplomarbeit werden anhand von ausgesuchten Versuchen, die re-
gelmaflig im Christian Doppler Labor fur gebrauchsverhaltensorientierte Optimierung
flexibler StraBBenbefestigungen (ISTU, TU-Wien) durchgefuhrt werden, einige Methoden
umgesetzt. Fur die Prufverfahren ,Nadelpenetration und ,Dynamisches Scherrheome-
ter® werden Daten aus einem Ringversuch ausgewertet. Fur das Priafverfahren
~4-Punkt-Biegebalken® wird der Einfluss des Einspannmomentes bei der Kalibrierung
auf die Qualitat des Messergebnisses untersucht. Die Rohdichte wird fur eine Misch-
gutsorte bestimmt. Dabei wird der Einfluss der Laboranten auf das Messergebnis be-
trachtet. Fur den ,Biegebalkenrheometer® wird fur die Bitumensorte B70/100 der
Einfluss der einzelnen Chargen aus verschiedenen Jahren hindurch untersucht.

Fur die Qualitatssicherung ist es wichtig, eine Methode fur die Bestimmung der Mess-
unsicherheit im Laboratorium umzusetzen und diese regelmalig anzuwenden. Zu die-
sem Zweck wird eine Verfahrensanweisung fur die Bestimmung der Messunsicherheit
im ISTU-Labor verfasst.




measurement uncertainty for selected bitumen- and asphalt tests

Master’s thesis from Ellinger Christine

Abstract

As a part of a quality management system it is essential for each laboratory to look
into the issue of uncertainty of measurement. The many results of a measurement are
compared with material parameters and, as a result of this comparison, enable the
laboratory to make a decision on the next application. In such cases it is important to
know the quality of the results. Procedures for the determination of the uncertainty of
measurements are helpful to get the necessary information.

The first part of this master’s thesis deals with methods to establish the uncertainty of
measurement for the measurement process. The first method is based on a mathe-
matical model of the measurement procedure in which every input quantity is calcu-
lated with an uncertainty contribution. The entirety of this uncertainty contribution
equals the overall uncertainty. The other two methods are empirical methods which al-
low you to calculate an overall uncertainty of the measurement process.

In the second part of this master’s thesis the above methods are put into practice in a
number of experiments. These experiments have been carried out in the Christian
Doppler Laboratory for performance-based optimization of flexible road pavements"
(ISTU, Vienna University of Technology). The measurement process “Nadelpenetration”
and “Dynamic Shear Rheometer” have been analysed using data from interlaboratory
tests. The influence of restraint moment set during the calibration process on the
quality of measurement results has been investigated in the measurement process of
the “4-point-bending-beam” The gross density was defined for a mixture, and any influ-
ences on the measurement results caused by the laboratory technicians have been in-
vestigated. The measurement process of the “bending beam rheometer” has been in-
vestigated in terms of the influence of individual batches on the measurement results.

In order to ensure quality assurance it is important for a laboratory to use a method
to define the measurement uncertainty for a measurement process. For this purpose
a process instruction is composed to define measurement uncertainty at the ISTU-
Laboratory.




Vorwort

Statistik wird in den Bereichen Technik, Wissenschaft und Wirtschaft eingesetzt, um
Prognosen zu erstellen, etwaige Zusammenhange der Eingangsdaten zu erkennen und
vieles mehr.

Eine Messung unterliegt gewissen Grundgesetzen, trotzdem ist es fast nicht mdoglich
bei einer Wiederholmessung ein und dasselbe Ergebnis zu erzielen. Diese Streuung ist
meist auf zufallige Ursachen zurickzufthren. Die gewonnen Daten einer Messung stel-
len nur einen kleinen Teil, eine Stichprobe, aus einer Grundgesamtheit dar. Streuun-
gen fuhren zu einer Ungewissheit und oft besteht nur die Mdaglichkeit Entscheidungen
zu treffen aufgrund von Ergebnissen, die mehr oder weniger wahrscheinlich sind. Sta-
tistische Methoden liefern Hilfsmittel, die es erlauben, Entscheidungen im Laboralltag
zu treffen.

Durch die steigenden Qualitdtsanspriche in der Produktion, in der Herstellung von
StralBen ist es auch wichtig, dass die Materialprifungen einer gewissen Qualitatskon-
trolle unterliegen. Uber ein Messergebnis kann nur dann eine quantitative Aussage ge-
troffen werden, wenn die Genauigkeit des Prufverfahrens bekannt ist. Zu diesem
Zweck wird ein Verfahren bendtigt, welches einem Laboratorium erlaubt, fir seine
Prufverfahren eine Messunsicherheit zu bestimmen.

Im Christian Doppler Labor fiur gebrauchsverhaltensorientierte Optimierung flexibler
StraBBenbefestigungen (ISTU, TU-Wien) werden Prifverfahren fur Asphalte Bitumen
durchgefuhrt. Die vorliegende Diplomarbeit beschaftigt sich mit der Datenauswertung
zur Ermittlung der Messunsicherheit ausgewahlter Versuche.

lch bedanke mich bei Herrn Univ. Prof. DI Dr. techn. Ronald Blab fur die Méglichkeit
meine Diplomarbeit am Stra3enbauinstitut zu verfassen. Weiters mochte ich mich bei
Frau DI Barbara Gagliano und Frau DI Elisabeth Hauser fur die gute Betreuung bedan-
ken.
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Abkirzungen

Abkirzungen fir Kapitel 4 (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Mes-
sen, 1995)

a halbe Weite einer Rechteckverteilung

a, obere Schranke der Eingangsgrofie x;

a. untere Schranke der EingangsgroBe x;

Ci Empfindlichkeitskoeffizient

f Funktionsbeziehung zwischen der MessgroBBe Y und den
Eingangsgrofien X;, von denen Y abhangt

k Erweiterungsfaktor zur Berechnung der erweiterten Unsicherheit U

n Anzahl der Beobachtungen

N Anzahl der Eingangsgrofien X, von denen die Messgréf3e Y abhangt

m Masse eines Stoffes

p Wahrscheinlichkeit; Grad des Vertrauens O < p < 1

r Korrelationskoeffizient

rlx, x) Geschatzter Korrelationskoeffizient zu den Eingangsschatzwerten x;
und x;

s Schatzwert einer Standardabweichung o

Sp Zusammengefasste empirische Standardabweichung

s2 (x;) Aus n unabhangigen Beobachtungen von x ermittelte empirische

Varianz zum Eingangsmittelwert x;

s2(x ) Empirische Varianz des Mittelwertes X

s(x) Empirische Standardabweichung des Schatzwertes x;

s(x;) Empirische Standardabweichung

s(?i,;j] Schatzwert der Kovarianz zu den Eingangsmittelwerten ii und ij

u Standardunsicherheit

u(x;) Standardunsicherheit des Eingangsschatzwert x;

ugly) Kombinierte Standardunsicherheit des Ausgangschatzwertes y

uly) Komponente der kombinierten Standardunsicherheit ~ zum

Ausgangsschatzwert y, der durch die Standardunsicherheit zum Ein-
gangsschatzwert x; zustande kommt

ulx,x) Geschatzte Kovarianz zu den beiden Eingangsschatzwerten x; und x;
U Erweiterte Unsicherheit des Ausgangsschatzwertes y
V Volumen eines Kérpers




Schatzwert der Eingangsgrolie X

Schatzwert der EingangsgrofBe X;

Arithmetischer Mittelwert

Erwartungswert der Messgrofie x

i-te Eingangsgrolie

J-te Eingangsgrol3e

Schatzwerte der EingangsgroBe Xi,......, XN

k-te Beobachtungsgrolie der Messwertreihe x;

Schatzwert der Messgrolie Y; Messergebnis; Ausgangsschatzwert
Messgrolie

Erwartungswert oder Mittelwert der \Wahrscheinlichkeitsverteilung ei-
ner Zufallsgrofe x

wahrer Wert einer \Wahrscheinlichkeitsverteilung

Anzahl der Freiheitsgrade oder effektiven Freiheitsgrade der Stan-
dardunsicherheit u(x) des Eingangsschéatzwertes x;

Standardabweichung einer \Wahrscheinlichkeitsverteilung

Varianz von x gleich 02/n geschatzt durch s2(x )

Abkiirzungen und Formelzeichen fur Kapitel 5 (DIN ISO 5725-1, 1997):

By, By, usw.

CR
CRD,%[“]

f(n)

Achsenabschnitt in der Beziehung s = a + b-m
Steigungsfaktor in der Beziehung s = a + b-m
Laboranteil der systematischen Abweichungskomponente

Komponente von B bei allen Faktoren, die sich bei Zwischenbedingun-
gen nicht andern

Komponenten von B bei allen Faktoren, die sich bei Zwischenbedin-
gungen andern

Achsenabschnitt in der Beziehung Ig(s) = ¢ + d-Ig(m)
Prufgrolle nach Cochran
Kritischer Bereich zur Wahrscheinlichkeit p

Kritischer Bereich fur n Messungen auf den \Wahrscheinlichkeitsniveau
von 895 %

Steigungsfaktor in der Beziehung Ig(s) = c + d-Ig(m)
Zufallige Abweichung
Kritischer Spannweitenfaktor

Kritischer Spannweitenfaktor fir n Ermittlungsergebnisse
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Prufgrolle nach Grubbs
Vereinbarkeitsprufgrofie zwischen den Labors nach Mandel

GroBe, die die Schwankung der Proben aufgrund der Heterogenitat
berucksichtigt

Zuordnungsindex fur die einzelnen Labors
Zuordnungsindex fur ein einzelnes Merkmalsniveau

Zuordnungsindex far ein einzelnes Ermittlungsergebnis in einem Labor
i auf dem Merkmalsniveau |

Vereinbarkeitspriafgrole innerhalb eines Labors nach Mandel
..... zwischen den Labors

Gesamtmittelwert des untersuchten Merkmal

Anzahl der bei, Zwischenbedingungen betrachteten, Faktoren

Anzahl der Ermittlungsergebnisse auf einem Merkmalsniveau fur ein
Labor

Index fur die Iterationsschritte

Anzahl der Labors, die an einem Ringversuch teilnehmen
Anzahl der untersuchten Merkmalsniveaus
Wiederholgrenze

Vergleichgrenze

Schatzwert einer Standardabweichung
Wiederholstandardabweichung
Vergleichstandardabweichung

Varianz zwischen den Labors
Wiederholvarianz
Vergleichvarianz

Anzahl der Untersuchungsobjekte oder -gruppen
Ausdruckssumme

Messunsicherheit

Gewichtsfaktor zur Errechnung einer gewichteten Regression
GrolBe beim Grubbs-Test

Ermittlungsergebnis

Arithmetischer Mittelwert von Ermittlungsergebnissen

Gesamtmittelwert von Ermittlungsergebnissen




O

Or

15 (V)

Wahrer Wert oder anerkannter Referenzwert eines untersuchten
Merkmals

Anzahl von Freiheitsgraden

Wahrer Wert einer Standardabweichung
Wahrer Wert der Wiederholstandardabweichung
Wahrer Wert der Vergleichstandardabweichung

p-Quantil der y2-Verteilung mit v Freiheitsgraden

Abkurzungen fiir Kapitel 6 (Eurolab Deutschland, 2006):

n

Smess
S,
S(Yrmess)
U(Xef)
U(Yicorr)

U[yumkorr]

u(A)

Xmess
Xref
Yrmess
ykorr

yunkorr

A

Anzahl der Prifungen einer Messwertreihe unter Wiederhol- bzw.
Vergleichbedingungen

Standardabweichung von n Messwerten
Verfahrensstandardabweichung

Standardabweichung der Messwertreihe unter Vergleichbedingungen
Messunsicherheit des Referenzmaterials

Messunsicherheit des korrigierten Messergebnis der Messwertreihe

Messunsicherheit des unkorrigierten Messergebnis der Messwert-
reihe

Messunsicherheit der mittleren Abweichung

Mittelwert der Messwertreihe

Referenzwert

Messergebnis

Korrigiertes Messergebnis
Nicht korrigiertes Messergebnis

Mittlere systematische Abweichung

Abkurzungen fir Kapitel 7.1 und 8.1 (ONORM EN 14771, 2005):

»m 0 T r o 0O oo

Breite des Probekérpers [mm]
Regressionskoeffizient

Regressionskoeffizient

Dicke des Probekdrpers [mm]

Abstand zwischen den Auflagern [mm]
gemessene Testkraft [mN]

errechnete Biegekriechsteifigkeit zur Zeit t [MPa]
gemessene Biegekriechsteifigkeit zur Zeit t [MPa]




t Belastungszeit [s]

o(t) Durchbiegung des Probekdrpers zur Zeit t [mm]

Abkiirzungen fiir Kapitel 7.4 und 8.4 (ONORM EN 12697-5, 2003):

m; Masse des Pyknometers mit Aufsatz und Ring [g]

mp Masse des Pyknometers mit Aufsatz, Ring und Laborprobe [g]

Mg Masse des Pyknometers mit Aufsatz, Ring, Laborprobe und \Wasser
bzw. Losungsmittel [g]

V, Volumen des Pyknometers bei Fullung bis zur Messmarke [kg/m?3]

Py Die nach dem volumetrischen Verfahren ermittelte Rohdichte des

Asphalts, in Kilogramm je Kubikmeter auf 1 kg/m?2 genau

Pw Dichte des Wassers bzw. Losungsmittel bei Priftemperatur [kg/m?3]

Abkiirzungen fiir Kapitel 7.5 und 8.5 (ONORM EN 12697-26,2004):

E* der komplexe Modul [N/mm?]
E, Reelle Komponente des komplexen Moduls [N/mm?]
(= Imaginare Komponente des komplexen Moduls [N/mm?2]

D Verschiebung [mm]

F Belastungskraft [N]

S Steifigkeitsmodul [N/mm?2]
Formfaktor [-]
Massefaktor [-]

Phasenwinkel [°]

€ & =

Kreisfrequenz 2-mr-f [rad/s]

Abkiirzungen fiir Kapitel 7.3 und 8.3 (ONORM EN 14770, 2005):
G* der komplexer Schermodul [Pa]

0 Phasenverschiebungswinkel [°]
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1. Einleitung

Im allgemeinen Sprachgebrauch hat der Begriff ,Unsicherheit” eine eher negative Be-
deutung. Oft wird er mit ,Ungewissheit” oder ,Risiko” gleichgesetzt. Im technisch-
wissenschaftlichen Bereich ist der Begriff wie folgt definiert:

,Dem Messergebnis zugeordneter Parameter, der die Streuung der Werte kennzeich-
net, die verninftigerweise der Messgrél3e zugeordnet werden kann® (DIN Leitfaden zur
Angabe der Unsicherheit beim Messen, 13995])

Durch die Angabe einer Unsicherheit bei einer Messung wird ein Vertrauensbereich
geschaffen, in welchem der gemessene Wert des Prufverfahrens mit einer gewissen
Wahrscheinlichkeit liegt. Durch diese Kennzeichnung wird eine Aussage Uber die Quali-
tat des Messergebnisses getroffen. Diese wird meist mit Grenzwerten aus Normen
oder Richtlinien verglichen. Durch die Angabe des Unsicherheitsbereichs ist es nun
maoglich, das Risiko einzuschatzen, mit dem ein \Wert den Anforderungen entspricht
oder nicht. Durch die Angabe einer Messunsicherheit wird die Qualitat eines Prifver-
fahrens gesteigert. Fur jedes Priflaboratorium ist es daher von Bedeutung, eine Me-
thode zu verwenden, mit der es mdglich ist, die Messunsicherheit abzuschéatzen.

Im ersten Teil der folgenden Arbeit werden die Methoden zur Bestimmung der Mess-
unsicherheit beschrieben.

Im Leitfaden zur Angabe der Messunsicherheit beim Messen werden allgemeine Vor-
schriften dargestellt, wie die Messunsicherheit bestimmt werden kann (siehe Kapitel
4). Die Messgrolie wird dabei durch ein mathematisches Modell beschrieben, welches
die einzelnen EinflussgréBen, die eine Auswirkung auf die Schwankung des Ergebnisses
haben kdnnen, bertcksichtigt.

Da aus verschiedenen Grinden eine Beschreibung des Messprozesses mit mathema-
tischen Modellen nicht immer sinnvoll erscheint, ist es auch moglich, die Messunsi-
cherheit anhand von Versuchen zu bestimmen. Uber die Methode der Validierung kén-
nen zahlreiche Quellen, die einen Effekt auf das Messergebnis haben, bestimmt wer-
den (siehe Kapitel 6). Mit Hilfe von Wiederhal- und Vergleichbarkeitsversuchen werden
Daten ermittelt, mit deren Hilfe eine Bestimmung der Messunsicherheit moglich wird.

Die Bestimmung von Messunsicherheiten auf Basis von Ringversuchen, mit Beteiligung
mehrerer Laboratorien, wird ebenfalls beschrieben (siehe Kapitel 5). Die DIN SO
5725 ,Richtigkeit und Genauigkeit von Messverfahren und Messergebnissen® (Teil 1-6)
befasst sich mit der Ermittlung und Anwendung von Prazisionsmalen und Richtig-
keitsmalien. Dabei werden Verfahren zur Bestimmung der Wiederholbarkeit und Ver-
gleichbarkeit von Versuchen beschrieben. Die dadurch ermittelten Standardabwei-
chungen kénnen zur Bestimmung der Messunsicherheit herangezogen werden. \Wei-
ters wird in dieser Arbeit kurz auf die Méglichkeiten eingegangen, die Daten in der
Praxis im Rahmen des Qualitatsmanagementsystems, zu verwenden.

Im zweiten Teil der Diplomarbeit werden anhand ausgewahlter Versuche, einige Me-
thoden, die im ersten Teil vorgestellt wurden, zur Ermittlung der Messunsicherheit an-
gewandt (siehe Kapitel 8).
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Dafur wurden drei Versuche, die standardmaBig im ISTU-Labor durchgeftihrt werden,
ausgewahlt:

e Bending Beam Rheometer (BBR)
e 4 Punktbiegebalken
e Bestimmung der Rohdichte fur eine Mischgutsorte

Bei den einzelnen Versuchen wird der mdogliche Einfluss von einigen Eingangsgrofien
auf die Schwankung des Messergebnisses untersucht. Bei zwei weiteren Versuchen
werden Daten, die bei einem Ringversuch aus dem Jahre 2005 ermittelt wurden, aus-
gewertet, um mit ihrer Hilfe die Messunsicherheit zu bestimmen. Diese zwei Versuche
sind:

e DSR (Dynamisches Scherrheometer)

e Nadelpenetration

Durch die Angabe von Messunsicherheiten bei Prifungen im ISTU-Labor wird es in
Zukunft méglich, Ergebnisse von Messungen untereinander sowie auch mit Grenzwer-
ten, die in Normen festgelegt sind, zu vergleichen. Im Anhang befindet sich eine Ver-
fahrensanweisung fur die Bestimmung der Messunsicherheit. Mit ihrer Hilfe ist es
maoglich, denn steigenden Qualitatsanforderungen an Messungen gerecht zu werden.
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2. Begriffe und Definitionen

2.1 Begriffe und Definitionen in der Statistik

Anerkannter Bezugswert: Ein als vereinbarte Vergleichsgrundlage geltender \Wert,
der hergeleitet ist als (DIN I1ISO 5725-1, 1997)

a) ein theoretischer oder festgelegter Wert, gegrtndet auf wissenschaftlichen
Prinzipien;

b) ein festgesetzter oder bestatigter Wert, gegrundet auf experimenteller Arbeit
einer nationalen oder internationalen Organisation;

c) ein einvernehmlich festgelegter oder bestéatigter \Wert, gegrindet auf gemein-
schaftlicher experimenteller Arbeit unter Schirmherrschaft einer wissenschaft-
lich oder ingenieurmaBig arbeitenden Gruppe;

d) sofern Werte gemal a), b) und c) nicht verfugbar sind: Der Erwartungswert ei-
ner GréBe, also der Mittelwert einer festgelegten Anzahl von Messungen

EinflussgroBe: Grole, die nicht Messgrofie ist, jedoch das Messergebnis beeinflusst
(DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Ermittlungsergebnis: \Wert eines Merkmals, gewonnen durch die Anwendung eines
vereinheitlichten Messverfahrens (DIN I1ISO 5725-1, 1997)

Empirische Standardabweichung: Fur eine Reihe von Messungen derselben Mess-
grolBe die GroBe s, welche die Streuung der Ergebnisse charakterisiert (DIN Leitfaden
zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Genauigkeit: Das Ausmall der Anndherung zwischen einem Ermittlungsergebnis und
dem anerkannten Bezugswert (DIN I1ISO 5725-1, 1997)

Korrektionsfaktor: Zahlenfaktor, mit dem das unberichtigte Messergebnis zum Aus-
gleich hinsichtlich der systematischen Abweichung multipliziert wird (DIN Leitfaden zur
Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Laboranteil der systematischen Abweichungskomponente: Die Differenz zwischen
der systematischen Abweichungskomponente eines Labors und der systematischen
Abweichungskomponente des Messverfahrens (DIN ISO 5725-1, 1997)

Merkmalsniveau in einem Ringversuch: Der Gesamtmittelwert der Ermittlungsergeb-
nisse von allen Labors fur ein untersuchtes einzelnes Material oder eine einzelne un-
tersuchte Probe (DIN ISO 5725-1, 1997])

Messergebnis: Einer Messgrofie zugeordneter, durch die Messung gewonnener \Wert
(DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 19395)

MessgroBe: Spezielle Grolle, die Gegenstand der Messung ist (DIN Leitfaden zur An-
gabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Messmethode: Allgemeine Beschreibung der logischen Abfolge von Handlungen zur
Durchfihrung von Messungen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Mes-
sen, 1995)
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Messprinzip: Die wissenschaftliche Grundlage eines Messverfahrens (DIN Leitfaden
zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Messung: Gesamtheit der Tatigkeiten zur Ermittlung eines GrofBenwertes (DIN Leitfa-
den zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 139395)

Messunsicherheit: Dem Messergebnis zugeordneter Parameter, der die Streuung der
Werte kennzeichnet, die verninftigerweise der Messgrof3e zugeordnet werden kdnnte
(DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 19395)

Messverfahren: Gesamtheit der genau beschriebenen Tatigkeiten, wie sie bei der Aus-
fuhrung spezieller Messungen entsprechend einer vorgegebenen Messmethode ange-
wendet werden (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 19935)

Prazision: Das Ausmall der gegenseitigen Anndherung zwischen unabhangigen Ermitt-
lungsergebnissen, die unter festgelegten Bedingungen gewonnen sind (DIN ISO 5725-
1, 1997)

Richtiger Wert: Durch Vereinbarung anerkannter \Wert, der einer betrachteten spe-
ziellen GroBe zugeordnet wird, und der mit einer dem jeweiligen Zweck angemessenen
Unsicherheit behaftet ist (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen,
1999)

Richtigkeit: Das Ausmall der Annaherung zwischen dem Mittelwert aus einer grof3en
Serie von Ermittlungsergebnissen und einem anerkannten Bezugswert (DIN ISO 5725-
1, 1997)

Ringversuch: Ein Versuch unter Labors, bei dem die Leistungsfahigkeit jedes Labors
bei einem vereinheitlichten Messverfahren am identischen Material untersucht wird
(DIN 1SO 5725-1, 1997])

Systematische Abweichungskomponente: Die Differenz zwischen dem Erwartungs-
wert der Ermittlungsergebnisse und einem anerkannten Bezugswert (DIN 1ISO 5725-1,
18997)

Systematische Abweichungskomponente des Messverfahrens: Die Differenz zwi-
schen dem Erwartungswert der Ermittlungsergebnisse aller dieses Messverfahren an-
wendenden Labors und einem anerkannten Bezugswert (DIN ISO 5725-1, 1997)

Systematische Abweichungskomponente eines Labors: Die Differenz zwischen dem
Erwartungswert der Ermittlungsergebnisse eines einzelnen Labors und einem aner-
kannten Bezugswert (DIN ISO 5725-1, 1997)

Vergleichbedingungen: Bedingungen bei der Gewinnung von voneinander unabhangi-
gen Ermittlungsergebnissen, bestehend in der Anwendung desselben Verfahrens an
identischen Untersuchungsobjekten in verschiedene Labors durch verschiedene Bear-
beiter mit verschiedenen Gerateausrustungen (DIN 1ISO 5725-1, 1997)

Vergleichgrenze: \Wert, unter dem oder gleich dem der Betrag der Differenz zwischen
zwei unter Vergleichbedingungen gewonnenen Ermittlungsergebnissen mit einer
Wahrscheinlichkeit von 95 % erwartet werden kann (DIN ISO 5725-1, 1997)

Vergleichprazision: Prazision unter Vergleichbedingungen (DIN I1ISO 5725-1, 1997)

Wahrer Wert: Wert, der mit der Definition einer betrachteten speziellen GrofRe tber-
einstimmt (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)
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Wiederholbedingungen: Bedingungen bei der Gewinnung von voneinander unabhangi-
gen Ermittlungsergebnissen, bestehend in der Anwendung desselben Verfahrens am
identischen Untersuchungsobjekt im selben Labor durch denselben Bearbeiter mit der-
selben Gerateausrutstung in kurzen Zeitabstanden (DIN ISO 5725-1, 1997)

Wiederholgrenze: \Wert, unter dem oder gleich dem der Betrag der Differenz zwi-
schen zwei unter Wiederholbedingungen gewonnenen Ermittlungsergebnissen mit ei-
ner Wahrscheinlichkeit von 95 % erwartet werden kann (DIN 1SO 5725-1, 1997)

Wiederholprazision: Prazision unter Wiederholbedingungen (DIN I1ISO 5725-1, 1997)

Zelle in einem Ringversuch: Durch ein einzelnes Labor gewonnene Ermittlungsergeb-
nisse auf einem einzelnen Merkmalsniveau (DIN ISO 5725-1, 1997)

2.2 Begriffe und Definitionen im Prufwesen

Biegekriechsteifigkeit S(t): Quotient aus Biegespannung und Biegedehnung (ONORM
EN 14771, 2005)

BIPM: Internationales Buro fur Mall und Gewicht (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsi-
cherheit beim Messen, 1995)

IEC: Internationale Elektrotechnische Kommission (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsi-
cherheit beim Messen, 1995)]

IFCC: Internationale Féderation fur klinische Chemie (DIN Leitfaden zur Angabe der
Unsicherheit beim Messen, 1995)

ISO: Internationale Organisation fur Normung (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsi-
cherheit beim Messen, 1995)

ISTU: Institut fur StraBenbau und Straenerhaltung, Technische Universitat \Wien

IUPAC: Internationale Union fiur reine und angewandte Chemie (DIN Leitfaden zur An-
gabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

IUPAP: Internationale Union fur reine und angewandte Physik (DIN Leitfaden zur Anga-
be der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Komplexer Modul E*: Zusammenhang zwischen der Spannung und der Dehnung fur
einen linear viskoelastischen Baustoff, der einer Belastung mit sinusférmiger \Wellen-
form unterzogen wird, bei der die Beanspruchung durch eine Spannung o-sin(o-t) zu
einer Dehnung ¢-sin(o-t - @) fuhrt, die in Bezug auf die Spannung eine Phasenverschie-
bung ® aufweist (ONORM EN 12697-26, 2004)

Komplexer Schermodul G*: Quotient aus Hochstspannung und Hochstdehnung bei
harmonischer, sinusformiger Schwingung (ONORM EN 14770, 2005)

Kontaktlast: erforderliche Last, um den richtigen Kontakt zwischen dem Probekérper,
den Auflagern und dem Lastiubertragungsschaft aufrechtzuerhalten (ONORM EN
14771, 2005)

m-Wert: Absolutwert des Anstiegs der Kurve des Logarithmus der Steifigkeit gegen
den Logarithmus der Zeit (ONORM EN 14771, 2005)

LCL: untere Uberwachungsgrenze (Eingriffs- oder Warngrenze)
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OIML: Internationale Organisation fur gesetzliches Messwesen (DIN Leitfaden zur An-
gabe der Unsicherheit beim Messen, 1995)

Phasenwinkel ®: Phasenwinkel; arctan(E,/E,) (ONORM EN 12697-26, 2004)

Phasenwinkel 6: Phasendifferenz zwischen Spannung und Dehnung bei harmonischer,
sinusformiger Schwingung (ONORM EN 14770, 2005)

Priiflast: Last, die zum Bestimmen der Steifigkeit des untersuchten bitumenhaltigen
Bindemittels angewendet wird (ONORM EN 14771, 2005)

Raumdichte: Masse eines Probekorpers einschlieBlich aller Hohlrdume, bezogen auf
dessen Volumen bei einer bekannten Pruftemperatur (ONORM EN 12697-5, 2002)

Rohdichte: Hohlraumfreie Masse des Asphaltes (ohne Luftporen), bezogen auf dessen
Volumen bei einer bekannten Priftemperatur (ONORM EN 12697-5, 2002)

SHRP: Strategic Highway Research Program (Litzka, 1998)

Steifigkeitsmodul S: Absolutwert des komplexen Moduls |[E*| (ONORM EN 12697-26,
2004)

UCL: obere Uberwachungsgrenze (Eingriffs- oder \Warngrenze)
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3. Messabweichungen

Bei jeder Messung wird im einfachsten Fall eine Messgrofie gemessen. Eine Messgro-
Be kann nicht durch einen Wert alleine angegeben werden, es missen auch die Be-
dingungen angefuhrt werden, bei denen die MessgrolBe ermittelt wird. Jedes Ergebnis,
welches durch eine Messung ermittelt wird, ist eine Annaherung an den wahren Wert.
Ein wahrer Wert einer Messgréfe wird unter idealen Bedingungen erreicht, ochne &u-
Bere Einflisse, die auf den Versuchsablauf stérend einwirken. In der Praxis wird daher
oft ein richtiger Wert bzw. ein Bezugswert angegeben. Wird nun eine Messung an ei-
ner Probe wiederholt, so erkennt man, dass das Ergebnis der Messung nie denselben
Wert erreicht.

3.1 Komponenten der Messabweichung

Diese Schwankungen werden durch veranderliche EinflussgréBen hervorgerufen. Die
gemessenen \Werte liegen rund um den Bezugswert. Der dadurch entstehende Be-
reich wird als Messabweichung bezeichnet und ist bei jeder Messung anzugeben. Die-
se setzt sich aus zwei Komponenten zusammen, der systematischen Abweichung und
der zufalligen Abweichung (siehe Abbildung 1). Unter gleichen Messbedingungen treten
systematische Abweichungskomponenten immer mit dem gleichen Wert auf. Sie kon-
nen, sofern sie erkannt werden, Uber einen Korrekturfaktor erfasst werden, um den
Einfluss auszugleichen. Wird die systematische Abweichungskomponente nicht er-
kannt, wird sie in der Messunsicherheit bertcksichtigt. Zufallige Abweichungen sind
nicht erfassbare Abweichungen, die durch Anderungen der EinflussgréBen entstehen,
was zur Folge hat, dass bei Messungen unter Wiederholbedingungen unterschiedliche
Ergebnisse auftreten. Die mdogliche Ursachenquelle kann in vielen Bereichen liegen,
zum Beispiel Temperatur- und Druckanderungen in der Umgebung, falsches Ablesen
der Messanzeige oder falsche Handhabung bei der Probenherstellung bzw. der Pro-
benentnahme. Jede dieser Abweichungen, sofern sich diese signifikant auf das Ergeb-
nis auswirkt, wird in der Messunsicherheit beridcksichtigt.

1 Haufigkeit

— —

Mittelweart Einzelwert I\" Wahrer Wert

Zufalleabweichung ——»

- 2.

Systematische Abweichung |& 3

b

Abbildung 1: Messwerte bei gleichzeitigem Auftreten von zufalligen und systemati-
schen Abweichungen (Eurolab Deutschland, 2006)
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Wie bereits erwahnt, lasst sich die Messabweichung in zwei Komponenten unterteilen,
welche unterschiedliche Auswirkungen auf das Messergebnis haben koénnen. In
Abbildung 2 wird schematisch dargestellt, welche Abweichungen einen Einfluss auf das
Messergebnis bzw. auf die Messunsicherheit haben.

Messabweichungen

systematische zufallige

bekannte unbekannte

Korrektur | | Restabweichung

\ A A A

Messergebnis Messunsicherheit

Abbildung 2: Mdgliche Komponenten der Messabweichung und die jeweilige Zuge-
hérigkeit zur Messunsicherheit (Dietrich E., Schulze A.,2003)

3.2 Einflisse auf das Messergebnis

Wie in Kapitel 3.1 beschrieben, wirken verschiedene Einflusse von aul3en auf den Ver-
suchsablauf ein. Diese Einflusse sind zwar nicht Bestandteil der zu messenden Grol3e,
kdnnen das Messergebnis jedoch maoglicherweise beeinflussen. Mdogliche Ursachen
kdnnen zum Beispiel Temperaturdnderungen in der Umgebung, falsche Probenahme
oder nicht ordnungsgemale Lagerung des Prufkérpers sein. Durch die Verwendung
eines Ursachen-/Wirkungsdiagramms (siehe Abbildung 3) wird eine Auflistung der po-
tentiellen Einflusse erleichtert. Dabei unterteilt man in 5 Hauptkategorien:

e Prufverfahren

e Material

e Prufgerat

e Umgebung

e Personal
Jedem Hauptzweig kdnnen weitere Faktoren zugeordnet werden, die einen Einfluss auf
die Messunsicherheit haben kénnen (z.B. Material — Homogenitat). Mit Hilfe von Vali-

dierungsversuchen kénnen die einzelnen Einflusse untersucht werden, um mdgliche
Ruackschlusse auf die Messunsicherheit zu erhalten.
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Prufverfahren

Material

Durchftihrung \ Eigenschaft \

Umgebung

Temperatur \

Prinzip \ Homogenitat \ Schwingungerrl\

Probeentnahme / Dynamisches Verhalten

Handhabung /

/

Personal

Abbildung 3: Ursachen-/Wirkungsdiagramm

Kalibrierung

Prufgerat

Messunsicherheit

Durch die Angabe der Messunsicherheit ist es méglich, eine Aussage Uber die Qualitat
bzw. tber die Zuverlassigkeit des Prufverfahrens zu machen. Es ist daher fur jedes
Priflabor sinnvall, zum Beispiel im Rahmen eines Qualitdtsmanagementsystems ein
Verfahren zur Ermittlung der Messunsicherheit anzuwenden. Die gangigsten drei Ver-
fahren werden in den nachsten Kapiteln (siehe Kapitel 4, 5 und B) vorgestellt.
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4. Ermittlung der Messunsicherheit nach GUM (Leitfaden
zur Angabe der Unsicherheit beim Messen)

In dem Dokument ,Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen® wird eine
Vorgehensweise fur die Ermittlung und fur die Angabe der Messunsicherheit beschrie-
ben. Das Dokument wurde von sieben Organisationen (BIPM, IEC, IFCC, IS0, IUPAC,
IUPAP, OIML) herausgegeben und im Jahre 19395 vom Deutschen Institut fir Nor-
mung in einer deutschen Ubersetzung publiziert. Die in diesem Leitfaden enthaltenen
Prinzipien sind auf ein breites Spektrum von Messungen anwendbar (DIN Leitfaden zur
Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995]:

e zur Qualitatsprufung und Qualitatssicherung in der Produktion;
e zur Einhaltung und Durchsetzung von Gesetzen und Vorschriften;

e bei Forschungsarbeiten im Bereich der Grundlagenforschung, der angewandten
Forschung und Entwicklung, in Wissenschaft und Technik;

e zur Kalibrierung von Normalen und Messgeréaten und zur Durchfuhrung von Pri-
fungen im Rahmen eines nationalen Kalibrierdienstes, um die Rickverfolgbarkeit
auf nationale Normale zu ermdglichen;

Imm Rahmen dieses Leitfadens wird keine Unterscheidung zwischen zufélligen und sys-
tematischen Abweichungen getroffen. Das Verfahren, welches in diesem Leitfaden be-
schrieben wird, ist eine analytisch-rechnerische Methode zur Ermittlung der Messunsi-
cherheit auf Basis eines mathematischen Modells des Messverfahrens. Die Bestim-
mung der Messunsicherheit erfolgt in mehreren Schritten, die in den nachsten Kapi-
teln beschrieben werden (siehe Kapitel 4.1 bis 4.7).

4.1 Mathematisches Modell fiir das Priifverfahren

Das Prufverfahren zur Bestimmung einer Messgrof3e setzt sich aus vorbereitenden
Arbeiten (z.B. Probenherstellung, eventuelle einzuhaltende Umgebungsbedingungen)
und der Messung selbst zusammen. Durch das Prifverfahren lassen sich als erstes
alle relevanten Eingangsgrof3en, die einen Einfluss auf das Messergebnis haben kdnn-
ten, X (1, 2, ..., N) definieren bzw. auflisten. EingangsgréfBen kdnnen sein (Eurolab
Deutschland, 2006]):

e Konstituierende Messgrof3en der ErgebnisgrélBe (z.B. Masse und Volumen, wenn
die Dichte aus diesen beiden Graf3en bestimmt wird);

e EinflussgréfBen (sind nicht Gegenstand der Messung, aber beeinflussen diese);

e Referenzgroflen (GroBen, die der Kalibrierung oder der Korrektion systemati-
scher Messabweichungen dienen);

e Kenngrof3en fur das Eingangs-/Ausgangsverhalten von Teilschritten des vollstan-
digen Messverfahrens;

Die Auflistung der EinflussgroBen kann in einem Ursachen-/\Wirkungsdiagramm erfol-
gen (siehe Abbildung 3). Sind alle Unsicherheitsquellen erfasst, besteht der nachste
Schritt darin, eine mathematische Funktion (Gleichung 1) anzugeben, die die Aus-
gangsgroBe in Abhangigkeit von den Eingangsgroflen beschreibt. Die mathematische
Funktion kann als Gleichung - z.B. bei Bestimmung der Dichte eines Stoffes wirde die
Gleichung p = m/V lauten - bzw. als Algorithmus vorliegen.
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Y = f(xr|, X2 ....... XN) GleIChung II

Dabei ist Y die MessgrofBe und X, bis Xy sind die Eingangsgro3en, von denen das Er-
gebnis abhangt. Diese EingangsgroBBen kdnnen ihrerseits als Messgrolien betrachtet
werden, die aber auch von anderen Gréf3en abhangig sind. Dies fuhrt zu einer kompli-
zierten Funktionsbeziehung f, die sich eventuell explizit gar nicht aufstellen lasst. Sie
kann aber auch experimentell ermittelt werden oder als Algorithmus vorliegen, der
numerisch ausgewertet wird (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Mes-
sen, 1995). Die EingangsgrofBen X, beruhen auf dem wahren Wert bzw. dem richtigen
Wert. Fur die weitere Vorgehensweise wird jedoch der beste Schatzwert x; bendtigt.
Den Schatzwert x; erhalt man aus einer Verteilung méglicher Werte der Eingangsgro-
Be X (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 19935). Diese Wahr-
scheinlichkeitsverteilung kann entweder direkt aus der Messung der aktuellen Prifrei-
he oder mit Hilfe von Daten aus externen Quellen ermittelt werden.

Der Leitfaden unterscheidet je nachdem, ob es sich um eine Haufigkeitsverteilung bzw.
um eine A-priori Verteilung der Eingangsgréf3en handelt, zwischen zwei Arten von Un-
sicherheitskomponenten. Wird die Eingangsgrolie X direkt aus der Prifreihe ermittelt,
so wird sie als Typ A (siehe Kapitel 4.2) bezeichnet, werden externe Quellen herange-
zogen, so spricht man von Typ B (siehe Kapitel 4.3). Unsicherheiten werden durch
Standardunsicherheiten ausgedrickt.

4.2 Ermittlung der Standardunsicherheit der einzelnen
EingangsgroBen nach Typ A

Bei der Ermittlung der Standardunsicherheit nach Typ A werden die einzelnen Ein-
gangsgroBen direkt aus der aktuellen Messung ermittelt. Dies kann zum Beispiel aus
einer einzelnen Beobachtung, mehrmaligen Beobachtungen oder aufgrund von Erfah-
rungswerten erfolgen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen,
1995). Die Auswertung erfolgt durch eine statistische Analyse einer Messwertreihe.
Dabei wird angenommen, dass die bei der Prifung gewonnen Werte x;, X, ....., Xn
normalverteilt sind. Die Ergebnisse x;, X, ....., X, sind die Schatzwerte der Eingangs-
groBe X; und wurden unter Wiederholbedingungen gewonnen. Der in Gleichung 2 er-
mittelte arithmetische Mittelwert x; wird als Eingangsschéatzwert x,, fur die Eingangs-
groBBe X in Gleichung 1 eingesetzt, um den Schatzwert y des Messergebnisses Y zu
berechnen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1393935).

— 14
Xy = _in,k Gleichung 2

N

Die einzelnen Beobachtungen x;, unterscheiden sich in ihrem \Wert aufgrund von
Streuungen der EinflussgrofBen. Fur die empirische Standardabweichung s(x,) der
Messwertreihe x,, Xo, ....., X, gilt:

s (x;y ) = \/ﬁz[xi,k -x;)? Gleichung 3
i=1
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Die in Gleichung 3 berechnete empirische Standardabweichung kennzeichnet die
Streuung der Beobachtungswerte x;, um ihren Mittelwert x;. FUr den besten Schéatz-
wert der Varianz des Mittelwertes gilt (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit
beim Messen, 1995):

2
s? (ii ) - # Gleichung 4

Gleichung 4 reprasentiert, wie gut x; den Erwartungswert von x; schatzt. Die positive
Quadratwurzel aus Gleichung 4 wird die ,empirische Standardabweichung des Mittel-
wertes” genannt.

Fur die EingangsgroBe X betragt die Standardunsicherheit u(x) zu ihrem Schéatzwert x;:

u(x)=slx) Gleichung 5

Legende fur Gleichung 2 bis Gleichung 5:

n Anzahl der Beobachtungen

s(Xi) Standardabweichung aus n Beobachtungen von x;
S2(x;,) Varianz aus n Beobachtungen von x;

u(x) Standardunsicherheit des Eingangschatzwertes x;

X, arithmetischer Mittelwert der beobachteten Grofen X,
Xi i k-te Beobachtung der Eingangsgrof3e X;

Die in Gleichung 5 ermittele Standardunsicherheit wird als Standardunsicherheit von
Typ A bezeichnet.

Die Anzahl der Beobachtungen muss groB genug sein, um sicherzustellen, dass x ei-
nen zuverlassigen Schatzwert des Erwartungswertes p, der ZufallsgroBe x darstellt.

Weiters ist zu gewahrleisten, dass s2(x ) einen zuverlassigen Schatzwert fur o2 (x) lie-
fert.

Ist bereits eine zusammengefasste, empirische Standardabweichung s, zur Charakte-
risierung der Messung verfugbar, gilt fur die Standardunsicherheit u = s, /~n (DIN
Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 19393). Die Anzahl der Freiheits-
grade v, muss stets angegeben werden, wenn die Unsicherheitskomponente nach
Typ A ermittelt wird (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995).

vi=n-1 Gleichung 6

4.3 Ermittlung der Standardunsicherheit der einzelnen
EingangsgroB3en nach Typ B

Eine weitere Maglichkeit die Standardunsicherheit einer Eingangsgréf3e zu ermitteln, ist
die Methode nach Typ B. Dabei werden die Eingangsdaten fur den Schatzwert x; nicht
Uber eine Messung ermittelt, sondern tber externe Quellen. Dazu wird die Standard-
unsicherheit durch wissenschaftliche Beurteilungen ermittelt, die sich auf maégliche In-
formationen dber die Streuung von X; berufen.
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Dazu zahlen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1393935):
e Daten aus fruheren Messungen

e Kenntnisse Uber Verhalten und Eigenschaften des Materials und des Messgera-
tes

e Daten aus Kalibrierscheinen

Der richtige Gebrauch dieser Informationen fur die Berechnung der Standardunsicher-
heit beruht auf Erfahrungen und allgemeinen Kenntnissen des Prufverfahrens (DIN
Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995). Betrachtet man die In-
formationen aus Handbichern und Kalibrierzertifikaten, so liegt die Unsicherheit meis-
tens als ein Vielfaches einer Standardabweichung vor. Dieses Vielfache ist der so ge-
nannte Erweiterungsfaktor k. Er gibt den Vertrauensbereich an, in dem das Ergebnis
liegt und wird spater noch ausfuhrlicher behandelt. (siehe Kapitel 4.7) Die Standard-
unsicherheit u(x;) ergibt sich dann aus:

u(x,) = angegebener\Wert

~ Erweiterungsfaktor Gleichung 7

Sollte kein Erweiterungsfaktor bekannt sein, kénnen die Standardunsicherheiten auch
anders ermittelt werden. Eine Mdoglichkeit besteht darin, die Unsicherheit in Form von
Bereichen mit den Vertrauensniveaus von 90, 95 und 99 % anzugeben. Man darf an-
nehmen, wenn nichts anderes angegeben ist, dass zur Berechnung der Unsicherheit
eine Normalverteilung herangezogen wurde. Die entsprechenden Faktoren fur die oben
angegebenen Vertrauensniveaus sind 1.64, 1.96 und 2.58 (DIN Leitfaden zur Angabe
der Unsicherheit beim Messen, 1995).

Exkurs: \Wird angenommen, dass die Grundgesamtheit einer Eingangsgréfe x
normalverteilt ist, kennzeichnen die Parameter ¢ und p die Normalverteilung. Bei
einer Gesamtheit einer EingangsgroBe x mit Stichprobenumfang n wird s als
Schatzwert fur die Standardabweichung ¢ und x als Schatzwert fur den Mittel-
wert pn bezeichnet. s und x néhern sich der Standardabweichung ¢ und dem Mit-
telwert p umso besser an, je groBer der Stichprobenumfang n wird. Fur das
Konstruieren eines Vertrauensbereich ist es wichtig, die Differenz zwischen s?(x
und o2(x) zu bertcksichtigen. Ist die Wahrscheinlichkeitsverteilung von x eine
Normalverteilung, so ist es mdoglich, die Differenz durch die t-Verteilung zu be-
rucksichtigen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 139395).
Die t-Verteilung wird auch oft als Studenten-Verteilung bezeichnet. Die
t-Verteilung ist der Standardnormalverteilung sehr &hnlich. Der so genannte
t-Wert errechnet sich aus dem Quotienten der Abweichung eines Stichproben-
mittelwertes vom Parameter der Grundgesamtheit und dem Standardfehler des
Mittelwertes der Grundgesamtheit. Die t-Verteilung ist jedoch unabhéngig von o
und p. Die Form der Verteilung wird durch den Freiheitsgrad bestimmt. (Sachs,
1992)
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Weitere maogliche Falle der Verteilung der Datenmenge sind:

e Rechtecksverteilung

Rechtecksverteilung
1/8a (------mmmmmmeeme
X
o
Xo-a Messwerte X0 xo+a

Abbildung 4: Rechtecksverteilung

Legende zu Abbildung 4:

a halbe Weite einer Rechtecksverteilung

Xg Mittelwert einer Messwertreihe bzw. Erwartungswert
p(x) Wahrscheinlichkeitsdichte einer Zufallsgrolie X;

Bei einer Rechtecksverteilung nimmt man an, dass die \Wahrscheinlichkeit, dass
der Wert von X; in dem Bereich von a. bis a, liegt, fur alle Messungen gleich eins
ist. In diesem Fall wird fur die Eingangsgrof3e X; eine obere und untere Schranke
bestimmt. Wenn der Wert X; in diesem Bereich nicht bekannt ist, wird ange-
nommen, dass im gesamten Bereich die gleiche Wahrscheinlichkeit fur die Lage
von X, besteht. Entsprechend Abbildung 4 treten nur \Werte zwischen
Xo - @ £ X < Xg + a auf. Der Schatzwert x; liegt dann in der Mitte des Bereichs (DIN
Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 19935).

P = a_+a,) Gleichung 8
2
und die zugehorige Standardunsicherheit u(x) wird ermittelt durch:
a, —a
u(x;)= % Gleichung 9
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Wird die Differenz zwischen diesen beiden Schranken mit 2-a bezeichnet, so gilt
far die Standardunsicherheit u(x):

u (Xi) = % Gleichung 10

Ist es wahrscheinlicher, dass sich die Werte von X; eher in der Mitte eines Intervalls
befinden, so kann eine Dreiecksverteilung angenommen werden:

e Dreiecksverteilung

Dreiecksverteilung

1/a

Pk

Xo-4a X0 x0+8 Messnerte

Abbildung 5: Dreiecksverteilung

Legende zu Abbildung 5:

a halbe Weite eines Intervalls

Xg Mittelwert einer Messwertreihe bzw. Erwartungswert
p(x) Wahrscheinlichkeitsdichte einer Zufallsgrolie X;

Bei einer Dreiecksverteilung wird die Standardunsicherheit u(x;) fur die Eingangs-
groBe X, wie folgt bestimmt (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim
Messen, 1995]:

u(x,) = 2 Gleichung 11

Fur eine Differenz des Intervall von 2-a vereinfacht sich Gleichung 11 zu:

u(x;)= % Gleichung 12
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Bei der Rechtecksverteilung wird angenommen, dass die \Wahrscheinlichkeit, dass der
Wert von X auBBerhalb der beiden Schranken a. und a, liegt, gleich null ist. Dies ist in
der Physik jedoch unrealistisch. Fur diesen Zweck gibt es, neben der Rechtecksvertei-
lung, die Trapezverteilung:

e Trapezverteilung

Trapezverteilung

P ()

Xg-a Messwerte Xg+a

Abbildung 6: Trapezverteilung

Legende zu Abbildung B:
Xg Mittelwert einer Messwertreihe bzw. Erwartungswert
p(x) Wahrscheinlichkeitsdichte einer Zufallsgrolie X;

Bei einer Trapezverteilung ist es wahrscheinlicher, dass die \Werte von X; eher in
der Mitte liegen als im Bereich der Schranken. Es wird daher eine symmetrische
Trapezverteilung mit gleicher Steigung der Seitenkanten angenommen (siehe
Abbildung B) (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 13995).
Es wird eine untere Grundlinie von a, - a. = 2-a und eine obere Grundlinie von
2-a-B, wobei O < B <1, angenommen. Gilt fir den Schatzwert x, = (a. + a,)/2, so
ist die Standardunsicherheit u(x):

u(x,) = /@ Gleichung 13

Legende:
4] Eckenparameter

Nahert sich B gegen 1, nahert sich die Trapezverteilung einer Rechtecksverteilung. Ist
B gleich null wird die Trapezverteilung eine Dreiecksverteilung (DIN Leitfaden zur Anga-
be der Unsicherheit beim Messen, 1995).
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Fur die Ermittlung der Standardunsicherheit nach Typ B missen fur die einzelnen Ein-
gangsgrolen X; zuverlassige Informationen vorhanden sein.

Unsicherheitskomponenten dirfen nicht doppelt gezahlt werden. Wenn die Unsicher-
heitskomponente nach Typ B ermittelt wurde, ist sie nur soweit als selbstandige Unsi-
cherheitskomponente zu betrachten, wie ihr Einfluss nicht zu bereits beobachteten
Streuungen beigetragen hat. Die Unsicherheit, die sich aus dem zur beobachteten
Streuung beitragenden Teil des Einflusses ergibt, ist bereits in der Standardunsicher-
heit des Typs A enthalten (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen,
1995).

Methode B (siehe Kapitel 4.3) ist genau so zuverlassig wie Methode A (siehe Kapitel
4.2), vor allem wenn fur die Ermittlung nach Typ A kaum Beobachtungen vorhanden
sind.

Um die kombinierte Standardunsicherheit u,(y) (siehe Kapitel 4.6) fur die Messgrofie Y
zu bestimmen, wird neben der Standardunsicherheit u(x) der Empfindlichkeitskoeffi-
zient c; bendtigt. Der Empfindlichkeitskoeffizient beschreibt die Abhangigkeit der Mess-
grofe Y von den EingangsgroBien X (siehe Kapitel 4.4)

4.4 Empfindlichkeitskoeffizient

Der Empfindlichkeitskoeffizient beschreibt, wie die MessgrolBe Y bei der Verdnderung
der Werte fur die EingangsgréBen X; variiert (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicher-
heit beim Messen, 1895).

Ci ==y Gleichung 14

Der Empfindlichkeitskoeffizient kann tber die partielle Ableitung der Funktionsbeziehung
f ermittelt werden. Anstelle einer Berechnung werden Empfindlichkeitskoeffizienten
auch experimentell bestimmt: Dabei wird die Veranderung von Y gemessen, die durch
ein bestimmtes X; hervorgerufen wird. In diesem Fall wird die Funktion entsprechend
auf eine empirische Taylor-Reihenentwicklung erster Ordnung reduziert (DIN Leitfaden
zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995]).

Der einzelne Beitrag zur kombinierten Standardunsicherheit u,(y) wird aus dem Pro-
dukt uiy) = ci-u(x) ermittelt. Bevor jedoch die gesamte kombinierte Standardunsicher-
heit berechnet wird, wird Gberprift, ob die einzelnen EingangsgrtBen untereinander
unabhangig sind. Sind Eingangsgrofen voneinander abhéngig, so wird zur Berechnung
der kombinierten Standardunsicherheit die Kovarianz herangezogen (siehe Kapitel
4.9).

4.5 Kovarianzen

Sollten zwei Eingangsgrofen voneinander abhangig sein oder beide Grof3en von einer
dritten abhéngen, so ist es erforderlich, fur die Berechnung der Standardabweichung
die entsprechende Kovarianz zu berechnen.
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Die Kovarianz zweier EingangsgroBen X; und X kann als Null angesehen werden, wenn
(DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995]):

e X; und X; voneinander unabhangig sind, zum Beispiel weil sie mehrmals, jedoch
nicht gleichzeitig in verschiedenen Experimenten gemessen wurden oder weil sie
ErgebnisgréBBen aus verschiedenen unabhangigen Ermittlungen darstellen;

e wenn eine der GroBen X; und X konstant ist;
¢ die Information zur Errechung der Kovarianz der beiden Grof3en unzureichend ist;

Eingangsgrofen sind haufig korrelierend, weil dieselben Normale oder Messgerate
zum Schatzen der Werte x, der Eingangsgrofie X; verwendet werden. Ist dies der Fall,
so ist die Abhangigkeit nicht zu vernachlassigen, und es kann eine signifikante Korrela-
tion bestehen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 139395). Die
Korrelation zweier Eingangsgrofen, X; und X, kann durch die Kovarianz s(x . ge-
schatzt werden, die man aus n unabh&ngigen Paaren gleichzeitiger Beobachtungen
der GroBen x; und x, erhalt (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen,
199595).

(X X ,k)—%z X)Xy — X)) Gleichung 15

Legende fur Gleichung 15 bis Gleichung 18:

n Anzahl der Beobachtungen

s(x,. X  Standardabweichung der beiden korrelierenden EingangsgroBen X und X
s(x;,X;)  Schatzwert der Kovarianz zu den Eingangsmittelwerten X; und X;

u(x,x) Geschatzte Kovarianz zu den beiden Eingangsschatzwerten x; und x,
Xi k-te BeobachtungsgréfRe der Messwertreihe von x

X k-te Beobachtungsgrofe der Messwertreihe von x;

X; arithmetischer Mittelwert der beobachteten Groen x;,

X arithmetischer Mittelwert der beobachteten Groen x;,

Die geschatzte Kovarianz der beiden Mittelwerte x; und Qj wird wie folgt angegeben
(DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995]):

s(_< _j)= S(Xi,k!xj,k)

Gleichung 16
n

Fur die Unsicherheitskomponenten zweier korrelierter EingangsgroBe X und X gilt so-
mit (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995]):

ulx,x;)=s(x.x;) Gleichung 17

Bei Kovarianzen handelt es sich normalerweise um GrofRen mit unhandlichen Dimensi-
onen und GréBBenordnungen (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Messen,
1995). Durch die Normierung der Kovarianz erhalt man den Korrelationskoeffizienten
r (Adunka, 1998).
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Der Korrelationskoeffizient r ist ein Mal3 fur die relative Abhangigkeit zweier Variablen
und wird wie folgt berechnet (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Mes-
sen, 1993):

s[xi,xj]

r(x, x;)=rx;x])= Gleichung 18

s(x;)-s(x;)

Der Korrelationskoeffizient ist eine reine Zahl und es gilt -1 < r (x, x) < +1. Bei r = 1
besteht vollstandige Korrelation, und bei r = O sind die beiden EingangsgréBBen statis-
tisch gesehen voneinander unabgéangig (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit
beim Messen, 1995). Die in den Kapitel 4.2, 4.3, 4.4, und 4.5 ermittelten Werte
dienen zur Ermittlung der kombinierten Standardunsicherheit u, (y). Sie ist die positive
Quadratwurzel aus der kombinierten Varianz (siehe Kapitel 4.6, Gleichung 19).

4.6 Ermittlung der kombinierten Standardunsicherheit

Durch entsprechendes Kombinieren der Standardunsicherheiten zu den Eingangs-
schatzwerten xq, Xo, ....., Xy erhalt man die Standardunsicherheit von y. Diese wird als
kombinierte Standardunsicherheit u, (y) bezeichnet. Die kombinierte Standardunsicher-
heit u, (y) ist eine geschéatzte Standardabweichung und kennzeichnet die Streuung der
Ergebnisse, die der MessgrélBe Y zugeordnet werden konnen. Gleichung 19 bis
Gleichung 22 beruhen auf einer Naherung erster Ordnung einer Taylor-Reihe und stel-
len das Unsicherheitsfortpflanzungsgesetz dar (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsi-
cherheit beim Messen, 1995)]). Die kombinierte Standardunsicherheit u, (y) ist die posi-
tive Quadratwurzel aus der kombinierten Varianz (Gleichung 19). Die kombinierte Vari-
anz uZ (y)errechnet sich bei unkorrelierten EingangsgroBen wie folgt (DIN Leitfaden zur
Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995):

N 2
2 (y) = Z(%] & (x,) Gleichung 19
i=1 i

Bei Korrelation der EingangsgroBen gilt fur die kombinierte Varianz uZ (y):

Gleichung 20
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Durch die Berechnung des Korrelationskoeffizienten r aus Gleichung 18 kann
Gleichung 20 wie folgt vereinfacht werden:

=1 6% 0% Gleichung 21

eichun

:i of 2u2 (x-)+2N21 S a—fa—fu(x-)-u(x-)-r‘(x- x.) ¥

1\ O X, | 1S 0% 0X | : o
Im Sonderfall fur r(x, x) = 1 reduziert sich Gleichung 21 auf:
2
uz (y) = ia—fu(x) Gleichung 22
° = OX, |

Die Modellfunktion f aus Gleichung 1 beinhaltet mehrere Eingangsgrofen. Fur die Be-
rechnung einer kombinierten Standardunsicherheit werden zuerst die einzelnen Stan-
dardunsicherheiten der Eingangsgrofen berechnet, um anschlieBend die kombinierte
Standardunsicherheit zu ermitteln. Gleichung 23 ist eine Vereinfachung von Gleichung
22, waobei in den einzelnen Standardunsicherheiten der Empfindlichkeitskoeffizient be-
reits mit eingerechnet worden ist.

g (y) = VUF () + U3 (¥)+ ...+ UR (y) Gleichung 23

Gleichung 23 ist gultig, wenn die Modellfunktion f nur linear von x abhangt (z.B. y = x,
+ Xo + .... + X3). Bei Produkten und Quotienten, z.B. y = (x,-X2)/X3 gilt (Eurolab-
Deutschland Chemische Analytik, Mess- und Priftechnik, Februar 2004):

U (y) = y\/(ue(x“)]e + [UE(XE)T " (MT Gleichung 24

X1 X5 X3

Die so ermittelte kombinierte Standardunsicherheit kann als Angabe der Unsicherheit
einer Messgrol3e verwendet werden. In einigen Gebieten der Technik ist es jedoch er-
forderlich, die Unsicherheit in Form eines Bereiches um das Messergebnis anzugeben,
von dem anzunehmen ist, dass dieser Bereich einen grof3en Anteil der \Werte umfasst,
die der gemessenen Gréfe sinnvoll zu zuordnen sind (DIN Leitfaden zur Angabe der
Unsicherheit beim Messen, 1995). Dieser Bereich wird erweiterte Messunsicherheit
genannt (siehe Kapitel 4.7)

4.7 Erweiterte Messunsicherheit

Die erweiterte Unsicherheit wird mit U bezeichnet und erfillt die Forderung, dass das
Messergebnis mit einer gewissen \Wahrscheinlichkeit innerhalb dieses Bereiches liegt.
Sie errechnet sich aus der kombinierten Standardunsicherheit u, (y) (siehe Kapitel 4.6)
und dem Erweiterungsfaktor k (DIN Leitfaden zur Angabe der Unsicherheit beim Mes-
sen, 1995).

30



U=k-u,(y) Gleichung 25

Die Verteilung von Messergebnissen charakterisiert eine \Wahrscheinlichkeitsvertei-
lung. U definiert einen Bereich, der einen groBBen Anteil p dieser Wahrscheinlichkeits-
verteilung umfasst. p stellt die Uberdeckungswahrscheinlichkeit oder den Grad des
Vertrauens des Bereiches dar. Die Wahl des Wertes, der fur den Erweiterungsfaktor
k verwendet wird, wird auf Grundlage des, fur den Bereich y - U bis y + U, geforderten
Grad des Vertrauens gewahlt. Normalerweise liegt k zwischen 2 und 3 (DIN Leitfaden
zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 139399).
e k=2 liefert einen Grad p des Vertrauens von 95 %

e k=3 liefert einen Grad p des Vertrauens von 99 %

Als letzter Schritt erfolgt eine ausreichende Dokumentation Uber die Bestimmung der
Messunsicherheit, sowie die Angabe des Messergebnisses (siehe Kapitel 4.8).

4.8 Messergebnis

Das Messergebnis wird gemeinsam mit der kombinierten Standardunsicherheit u, (y)
(siehe Kapitel 4.6) bzw. mit der erweiterten Messunsicherheit (siehe Kapitel 4.7) do-
kumentiert. Das endgultige Messergebnis betréagt dann:

Y =y+k-uly) Gleichung 26

Wenn die erweiterte Unsicherheit U das Mal3 fur die Messunsicherheit ist, sollten fol-
gende Punkte bei der Angabe eines Messergebnisses dokumentiert sein (DIN Leitfa-
den zur Angabe der Unsicherheit beim Messen, 1995):

a) vollstandige Beschreibung wie die Messgrole Y definiert ist;

b) das Messergebnis in der Form Y =y + U angeben; ebenso die Einheiten von y
und U;

c) den zur Ermittlung von U verwendeten Wert k angeben;

d) den angenaherten Grad des Vertrauens angeben sowie die Methode seiner Er-
mittlung;

e) folgende Informationen angeben oder auf Publikationen verweisen, die diese In-
formationen enthalten:

a. den Wert aller Eingangsschatzwerte x; und ihre Standardunsicherheiten
ulx;

b. die den korrelierten Eingangsschatzwerten zugeordneten geschatzten
Kovarianzen oder den Korrelationskoeffizienten;

c. die Freiheitsgrade fur die Standardunsicherheit aller Eingangsschatzwer-
te;

d. die Funktionsbeziehung Y = f(X;, Xo, ......, Xn);
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Aus Grinden der Ubersichtlichkeit ist es sinnvoll, die GroBen, die zur Unsicherheit ei-
ner Messung beitragen, in tabellarischer Form zu erfassen und gleichzeitig Schéatz-
wert, Standardmessunsicherheit, Empfindlichkeitskoeffizient sowie den Unsicherheits-
beitrag der einzelnen Eingangsgrolien anzugeben (siehe Tabelle 1).

Tabelle 1: Schematische Darstellung einer Protokollierung der Betréage die fir die
Angabe der Unsicherheit benétigt werden (DKD-3, Janner 1998)

GroBe | Schatzwert | Standardunsicherheit | Sensitivitatskoeffizient | Unsicherheitsbeitrag
X, X, u(x;) Ci u; (y)
X, X u(x4) Cy us (y)
X XN u(xz) Co uz (y)
Xn XN u(xn) Cn uy (y)
Y y Ug (y)

Die in Kapitel 4 beschriebene Methode bezieht sich darauf, dass fur die Bestimmung
der Messunsicherheit, das Messverfahren in einem mathematischen Modell beschrie-
ben wird. Dabei wird fur jede EingangsgroBie eine Standardunsicherheit (siehe Kapitel
4.2, 4.3 und 4.5) bestimmt und mit Hilfe der einzelnen Komponenten eine kombinier-
te Standardunsicherheit (siehe Kapitel 4.6) berechnet. Eine weitere Maglichkeit zur
Bestimmung der Messunsicherheit stellt die Verwendung von empirischen Daten z.B.
aus Ringversuchen dar. Dabei werden ganzheitliche VerfahrenskenngréBe - wie Rich-
tigkeit und Prdzision - zur Bestimmung der Messunsicherheit herangezogen (siehe Ka-
pitel B).
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9. Ringversuche zur Ermittlung der Messunsicherheit

Die in Kapitel 4 beschriebene Methode ,Ermittlung der kombinierten Messunsicherheit
nach GUM" dient der Ermittlung der Messunsicherheit eines Prufverfahrens in einem
einzelnen Laboratorium. Dabei werden die Unsicherheiten der einzelnen Komponenten
bzw. einzelner Arbeitschritte betrachtet. Es gibt aber auch die Mdglichkeit, empirische
Verfahren anzuwenden. Dabei wird die Ergebnisqualitat des Prifverfahrens bewertet.
Die zu diesem Zweck benttigten Kennwerte werden aus Ringversuchen gewonnen.
Ringversuche dienen der Ermittlung von Prazisions- und Richtigkeitsmalen eines ver-
einheitlichten Messverfahrens. Die Kennwerte Prdzision und Richtigkeit beschreiben
die Genauigkeit eines Prufverfahrens. Die Bestimmung der Préazision ist erforderlich,
weil Prufungen an identischen Materialien unter gleichen Bedingungen selten zu glei-
chen Ergebnissen fuhren. Die Bestimmung der Richtigkeit ist fur die systematische
Abweichung eines Prifverfahrens von Bedeutung.

Die Prdazision beschreibt die Streuung der Messwerte zwischen den wiederholten Mes-
sungen. Die Unterschiede in den jeweiligen Messwerten sind auf Zufallsabweichungen
zurickzufuhren. Die Faktoren, die das Messergebnis beeinflussen, kénnen nicht voll-
standig beherrscht werden. Es gibt viele unterschiedliche Faktoren die zu einer
Schwankung der Ergebnisse eines Messverfahrens beitragen. In der DIN ISO 5725-1
wird in folgende Faktoren unterteilt:

e Laborant

e Prufgerate

e Kalibrierung der Gerate

e Umgebung (Temperatur, Feuchte)

e Zeitabstand zwischen den Messungen

Bei der Bestimmung der Prazision wird unterschieden, ob die Messergebnisse unter
Wiederholbedingungen oder unter Vergleichbedingungen gewonnen wurden. Die ange-
gebenen Faktoren &ndern sich unter Wiederholbedingungen nicht. Unter Vergleichbe-
dingungen ist eine Anderung der genannten Faktoren mdglich. Die Vergleichprazision
beschreibt ein Maximum der Ergebnisstreuung, wahrend die Wiederholpréazision das
Minimum einer Ergebnisstreuung beschreibt. Auch eine Bestimmung der Prazision ei-
nes Messverfahrens zwischen diesen beiden Extremwerten ist moglich. Zur Ermittlung
der Prazision zwischen diesen beiden Extremwerten werden in der ISO 5725-3 Verfah-
ren fur die Ermittlung der Prazision unter Zwischenbedingungen genannt (siehe Kapitel
5.3). Die Prazision wird normalerweise mittels Standardabweichung ausgedrtckt (DIN
ISO 5725-1, 1997).

Die Richtigkeit bezieht sich auf die Anndherung des gemessenen \Wertes an einen Be-
zugswert. Die Richtigkeit ist nur dann von Bedeutung, wenn ein wahrer Wert bekannt
ist bzw. wenn ein geeignetes Referenzmaterial fur das gemessene Merkmal vorhanden
ist. Die Richtigkeit wird normalerweise mittels der systematischen Abweichungskom-
ponente ausgedruckt (DIN 1SO 5725-1, 1997).

Diese beiden Kennwerte (Prazision, Richtigkeit) beschreiben die Genauigkeit eines Prif-
verfahrens. Mit Hilfe dieser ganzheitlichen Verfahrenskennwerte ist der Ringversuch
eine weitere Methode neben dem GUM (siehe Kapitel 4) fur die Unsicherheitsermitt-
lung eines Messverfahrens.
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In der DIN ISO 5725 Teil 1-6 wird der Anwendungsbereich von Ringversuchen be-
schrieben. Zweck dieser Norm ist (DIN ISO 5725-1, 1997):

e Erklarung der allgemeinen Grundlagen zum Verstandnis der Genauigkeitsermitt-
lung von Messverfahren und deren Anwendung;

e Bereitstellung einer Grundmethode zur Schatzung der Extremmalie far die Prazi-
sion von Messverfahren mittels Versuch;

o Bereitstellung eines Verfahrens zur Gewinnung von Zwischenmalien der Prazision
unter Angabe der Anwendungsbedingungen sowie Methoden fur deren Schéat-
zung;

e Bereitstellung von Grundmethoden zur Feststellung der Richtigkeit eines Mess-
verfahrens;

e Bereitstellung von Alternativmethoden zur Ermittlung von Préazision und Richtig-
keit von Messverfahren;

e \orstellung einiger praktischer Anwendungen;

Zur Bestimmung der Messunsicherheit unter Verwendung von Ringversuchen wird in
diesem Kapitel vor allem auf die allgemeinen Grundlagen (siehe Kapitel 3), auf die Be-
reitstellung einer Grundmethode zur Schéatzung der Prazision (siehe Kapitel 5.2) und
auf einige Falle zur praktischen Anwendung im Laborbereich eingegangen (siehe Kapi-
tel 5.11).

5.1 Planung von Ringversuchen

Die Planung von Ringversuchen sollte die Aufgabe eines Sachverstandigengremiums
sein, das mit dem Messverfahren und seiner Anwendung vertraut ist. Dabei sollten bei
der Planung folgende Fragen in Betracht gezogen werden (DIN ISO 5725-1, 1997):

e Ist eine zufriedenstellende Norm fur das Messverfahren vorhanden?
e Wie viele Labors sollten am Ringversuch teilnehmen?

e Wie sollten die Labors herangezogen werden und welche Forderungen sollten sie
erfullen?

e Wie viele Merkmalsniveaus sollten im Ringversuch behandelt werden?

e \Was sind die geeigneten Materialien fur die Reprasentation dieser Merkmalsni-
veaus und wie sollten diese vorbereitet werden?

e \Welche Anzahl von Proben soll verwendet werden?

Auf die einzelnen Fragen wird im Rahmen dieser Arbeit nicht eingegangen. Sie dienen
dazu, einen Einblick in den Aufbau eines Ringversuchs zu gewéahren.

Bei der Materialauswahl fur Ringversuche ist darauf zu achten, dass das verwendete
Material dasjenige reprasentiert, auf welches das Messverfahren normalerweise an-
gewandt wird. Wird die Messung an festen Materialien durchgefuhrt, die nicht homo-
genisiert werden konnen und kann die Messung am selben Probestick nicht wieder-
holt werden, wird diese UngleichméaBigkeit im Material ein Bestandteil der Prazision
sein. Es kdnnen Ringversuche durchgefuhrt werden, aber die Prazisionswerte kdnnen
nur fur das verwendete Material gelten und sind als solche zu naotieren (DIN ISO 5725-
1, 1997). Die Ermittlung von Préazisionswerten setzt voraus, dass die Préazision entwe-
der unabhangig vom Material ist oder dass sie in einer vorhersagbaren Art und Weise
vom Material abhangt. In Kapitel 5.9 wird auf die moéglichen funktionalen Zusammen-
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hange zwischen der Prazision eines Messverfahren und dem Gesamtmittelwert eines
Merkmalsniveaus néher eingegangen.

Bei der Auswertung eines Ringversuchs werden die Wiederholstandardabweichung s,
und die Vergleichstandardabweichung sy ermittelt. Mit ihrer Hilfe ist es mdglich, die
Messunsicherheit eines Prufverfahrens unter bestimmten Bedingungen zu ermitteln
(siehe Kapitel 5.10). Statt der Wiederholstandardabweichung s. und der Vergleich-
standardabweichung sy ist es auch maglich, die Wiederholgrenze r und die Vergleich-
grenze R zu dokumentieren (weiterfihrende Erklarungen tber die Verwendungsmog-
lichkeiten von der Wiederholgrenze r und der Vergleichgrenze R siehe Kapitel 5.11.1).
In der Praxis kdnnen diese Genauigkeitswerte (Prazision, Richtigkeit) fiur verschiedene
Situationen angewandt werden (DIN I1ISO 5725-6, 2002):

e Bereitstellen eines vereinheitlichten Verfahrens zur Ermittlung der Grenze der
Wiederholprazision und Vergleichprazision, die bei der Priafung der Ermittlungs-
ergebnisse anzuwenden sind (siehe Kapitel 5.11.1).

e Bereitstellen eines Verfahrens zur Beurteilung der Annehmbarkeit von Ermitt-
lungsergebnissen unter Wiederholbedingungen oder Vergleichbedingungen (siehe
Kapitel 5.11.2)

e Beschreiben wie die Stabilitat von Ergebnissen in einem Labor wahrend einer
Zeitspanne zu beurteilen ist, zur Bereitstellung eines Verfahrens zur ,Qualitats-
prufung” der Tatigkeiten im Labor (siehe Kapitel 5.11.3).

Fur die Schatzung der Prazision eines Prifverfahrens wird ein statistisches Modell be-
notigt. In der DIN ISO 5725-2 wird fur die Schatzung der Prazision ein statistisches
Grundmodell zur Verfugung gestellt (siehe Kapitel 5.2).

5.2 Statistisches Modell

Um die Richtigkeit und die Prazision eines Verfahrens zu schatzen, kann das Ergebnis
als eine Summe von drei Komponenten betrachtet werden: dem Gesamtmittelwert m,
einer systematischen Abweichungskomponente B des Labors und einer zufalligen Ab-
weichung e. (DIN ISO 5725-2, 2002)

y=m+B+e Gleichung 27

Dieses Modell (Gleichung 27) bericksichtigt homogene Materialien, bei heterogenen
Stoffen wird eine zusatzliche GroBe H eingefuhrt. Die GroBe H reprasentiert die
Schwankungen zwischen den Proben (DIN I1ISO 5725-5, 2002):

y=m+B+H+e Gleichung 28

Die verwendeten Variablen fur Gleichung 27 und Gleichung 28 werden in den folgen-
den Kapiteln 5.2.1 bis 5.2.4 naher beschrieben.

5.2.1 Gesamtmittelwert m

Der in einer Messung ermittelte Wert bezieht sich auf das Merkmalsniveau eines Prif-
verfahrens (bei der Bestimmung der Nadelpenetration z.B. stellt die Eindringtiefe der
Nadel in Zehntel-Millimeter das Merkmalsniveau dar, siehe Kapitel O). Das Merkmals-
niveau ist im Vorhinein bekannt oder wird durch das Messverfahren festgelegt. Der
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Gesamtmittelwert m ist der Uber alle Ermittlungsergebnisse gezogene Mittelwert (sie-
he Kapitel 5.8, Gleichung 48). Der in einem Ringversuch gewonnene \Wert von m
hangt vom wahren Wert (Definition siehe Kapitel 2) und vom Messverfahren ab, nicht
aber von dem Labor, dem Laborant, von der Gerateausristung und vom Zeitabstand
zwischen den Messungen (DIN 1SO 5725-3, 2003). In einigen Situationen ist der Ge-
samtmittelwert m nicht gleich dem wahren Wert. Die Differenz dieser beiden Werte
wird als systematische Abweichungskomponente bezeichnet und ist fur die Richtigkeit
eines Messverfahrens von Bedeutung. Vergleicht man das Ermittlungsergebnis mit ei-
nem Referenzwert, mit einem vorgegebenen Wert (vertraglich vereinbart, Norm) oder
mit Messwerten, die unter Anwendung eines anderen Messverfahrens gewonnen
wurden, sollte die systematische Abweichungskomponente eines Messverfahrens in
Betracht gezogen werden. Bei einem Vergleich der Werte innerhalb eines Messver-
fahrens kann die Berechnung einer systematischen Abweichungskomponente entfallen,
weil die systematische Abweichungskomponente ohne Einfluss auf die Prézision ist
(DIN ISO 5725-3, 2003).

5.2.2 Systematische Abweichungskomponente eines Labors B

Neben dem Gesamtmittelwert m beinhaltet das statistische Modell die systematische
Abweichungskomponente eines Labors B. Sie gibt die systematische Abweichung eines
in einem Labor gewonnenen Wertes vom Gesamtmittelwert m an und ist unabh&angig
von den zufalligen Abweichungen einer Messung. Das in der DIN ISO 5725-1 angege-
bene Verfahren setzt voraus, dass die laborbedingten systematischen Abweichungen
normalverteilt sind. Die GroBe B geht Uber die Varianz zwischen den Labors in
Gleichung 27 ein (siehe Kapitel 5.8, Gleichung 50). Unter Wiederholbedingungen ist
die GroBe B als konstant zu betrachten (DIN ISO 5725-3, 2003). Im grundlegenden
Ringversuch beinhaltet die GréBe B die Unterschiede zwischen den Laboranten und
der Gerateausstattung bzw. werden diese beiden Einflussfaktoren nicht getrennt von-
einander betrachtet (DIN 1SO 5725-1, 1997). In der GroBe B sind jedoch auch noch
andere Einflussfaktoren enthalten. Es werden vier Einflussfaktoren bei den Messbedin-
gungen innerhalb eines Labors betrachtet, die eine Schwankung der Ergebnisse her-
vorrufen (DIN 1SO 5725-3, 2003). Diese vier Einflussfaktoren sind (DIN ISO 5725-3,
2003):

e Zeitabstand: Wird der Versuch innerhalb einer kurzen Zeitspanne wiederholt,
werden die Umgebungsbedingungen, z.B. Temperatur, Luftfeuchtigkeit, gering
schwanken.

e Kalibrierung: Bezieht sich auf einen Kalibrierprozess, der im Labor in regelmafi-
gen Abstanden zwischen den Serien von Ermittlungen durchgefuhrt wird (DIN ISO
5725-6, 2002)

e Laborant
e (erateausrustung

Bei Ermittlung der Prazision unter \Wiederholbedingungen tragen diese Einflussfaktoren
nicht zur Schwankung der Ermittlungsergebnisse bei. Unter Vergleichbedingungen sind
die einzelnen Einflussfaktoren verandert und tragen zur Schwankung des Ermittlungs-
ergebnisses bei (DIN ISO 5725-3, 2003). Bei der Bestimmung der Préazision unter
Zwischenbedingungen werden gezielt Einflussfaktoren geandert, um mdégliche Einflisse
auf die Prazision eines Messverfahrens festzustellen (siehe Kapitel 5.4).
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Die GroBe B setzt sich dann wie folgt zusammen (DIN ISO 5725-3, 2003):

B=Bg +By +Bpg) +.... Gleichung 29

Wahrend By die unveranderte Wirkung der Einflussfaktoren ist, wird die zufallige Wir-
kung der Einflussfaktoren, welche geandert worden sind, durch B, By, .., usw. er-
fasst. Der Index (1), (2), ... gibt an, welche Zustande geandert worden sind. Durch die
Anderung der Einflussfaktoren wird die Zwischenstandardabweichung vergroBert, so
dass diese groBer wird als die Wiederholstandardabweichung (DIN 1SO 5725-3,
2003).

Die Auswirkungen von Unterschieden der Messergebnisse zwischen Laboranten sollte
durch eine klare Arbeitsanweisung sowie Schulung reduziert werden. Die einzelnen
Auswirkungen beinhalten auch persoénliche Gewohnheiten bei einem Messverfahren
(DIN 1SO 5725-3, 2003). Bei der Gerateausriustung sind Auswirkungen, die aufgrund
unterschiedlicher Aufstellung des Prifgerates entstehen, enthalten. Durch eine ge-
naue Kalibrierung kann diese Auswirkung reduziert werden. Bezluglich des Zeitab-
stands wird die Auswirkung der Umgebung auf das Ergebnis bertcksichtigt. Eine Ver-
minderung ist durch einheitliche Umgebungsbedingungen maoglich (DIN 1ISO 5725-3,
2003).

5.2.3 Zufallige Abweichung e

Bei jeder Messung treten neben den systematischen Abweichungen auch zufallige Ab-
weichungen auf. Mit der Grof3e e werden alle zufalligen Abweichungen erfasst. Dabei
wird die zufallige Abweichung jedes Messergebnisses bericksichtigt. In den in der 1SO
9725 angegebenen Verfahren wird angenommen, dass diese Abweichungen nahe-
rungsweise normalverteilt sind (DIN 1SO 5725-3, 2003). Die GroBe e geht in
Gleichung 27 als Varianz innerhalb eines Labors ein (siehe Kapitel 5.8, Gleichung 49].

5.2.4 GroBe H

Das in der DIN I1SO 5725-1 bzw. DIN ISO 5725-2 angefthrte Verfahren beruht auf der
Annahme, dass die Messungen an identischen Materialproben durchgefihrt werden.
Beim heterogenen Material kann dies jedoch schwierig werden. WWirde das Verfahren
nach DIN ISO 5725-1 verwendet werden, so wirde dies zu einer hdheren Vergleich-
standardabweichung fuhren. Das in Gleichung 28 beschriebene statistische Modell be-
rucksichtigt die Heterogenitat des Materials. Die zuséatzliche GroBBe H beschreibt die
Schwankung zwischen den Proben, die aufgrund der Heterogenitat gegeben ist, zum
Beispiel bei der Herstellung von Asphaltprobekérpern.

5.3 Versuchsdurchfihrung

Um zu garantieren, dass die Messungen in jedem Labor, das am Ringversuch teil-
nimmt, in gleicher Art und Weise durchgefihrt werden, wird eine Arbeitsanweisung
angefertigt. Wesentliche Arbeitschritte werden darin festgehalten. Umgebungstempe-
raturen, Einbau von Probekérpern, sowie die eventuelle Vorbereitung von Prafkdrpern
sollten ebenfalls Bestandteile dieses Dokuments sein.

Bei der Versuchsdurchfuhrung wird fur g Merkmalsniveaus der Proben, die an p La-
bors gesandt wurden, n Messungen unter \Wiederholbedingungen fur jedes Merk-
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malsniveau durchgefuhrt. Unter Merkmalsniveau versteht man zum Beispiel bei dem
Versuch ,Dynamisches Scherrheometer” den komplexen Schermodul G* und den Pha-
senverschiebungswinkel & bei einer bestimmten Temperatur. Sowohl der komplexe
Schermodul als auch der Phasenverschiebungswinkel waren je ein Merkmalsniveau.

Die Ausfuhrung einer Messung bei einem Ringversuch muss systematisch geplant
werden. Folgende Punkte sind zu beachten (DIN ISO 5725-2, 2002):

e vorausgehendes Prifen von Messgeraten, wie es im Messverfahren festgelegt
ist;

e jede Gruppe von n Messungen, die ein Merkmalsniveau betrifft, muss unter Wie-
derholbedingungen ausgefuhrt werden;

e alle der n Messungen unter Wiederholbedingungen missen unabhéngig vonein-
ander ausgefuhrt werden;

e nicht alle der g Gruppen von je n Messungen mussen unbedingt am selben Tag
ausgefuhrt werden;

e Messungen aller g Merkmalsniveaus missen vom selben Bearbeiter durchge-
fuhrt werden und die n Messungen eines Niveaus durchgehend mit dem selben
Messgerét;

e Ergebnisse der Prazisionsversuche mussen auf eine Stelle genauer als im verein-
heitlichten Messverfahren angegeben werden;

Nach der Versuchsdurchfiuhrung werden die Daten entsprechend Kapitel 5.5 ausge-
wertet. Die dabei ermittelte Wiederhol- und Vergleichvarianz sind Extremwerte fur die
Prazision eines Versuches. Ist es erforderlich eine Prazision unter Zwischenbedingun-
gen zu ermitteln, wird der Ringversuch gemal Kapitel 5.4 durchgefuhrt.

5.4 Ringversuche unter Zwischenbedingungen

Bei einer Schatzung der Prazision unter Zwischenbedingungen, werden fur die Ver-
suchsreihe Zwischenbedingungen festgelegt. Grunds&tzlich ist es mdoglich, alle Fakto-
ren zu andern (siehe Kapitel 5). Es sollten aber nicht mehr Faktoren als notwendig ge-
andert werden. Die Zwischenbedingungen werden je nach betrieblicher Vorgehenswei-
se geandert. Die Prazision unter Zwischenbedingungen kann innerhalb eines Labors
oder mit Hilfe von Ringversuchen unter Zwischenbedingungen bestimmt werden. Eine
Schatzung der Zwischenstandardabweichung innerhalb eines Labors kann mit einem
einfachen oder mit einem alternativen Verfahren bestimmt werden (siehe Kapitel
5.4.1 und 5.4.2). Bei einem Prazisionsversuch unter Zwischenbedingungen wird ein
Einflussfaktor oder werden mehrere Einflussfaktoren (Zeitabstand, Kalibrierung, Labo-
rant, Gerateausrustung) verandert. Sie werden als ,Prazisionsbedingungen mit M ver-
anderten Faktoren® bezeichnet. M gibt die Anzahl der veranderten Einflussfaktoren an
(z.B. M = 2: zwei der vier Einflussfaktoren sind unterschiedlich]) (BDIN SO 5725-3,
2003). Innerhalb eines Labors kann das Prazisionsmal} fur Zwischenbedingungen wie
in Kapitel 5.4.1 und 5.4.2 beschreiben ermittelt werden (DIN I1SO 5725-3, 2003).

5.4.1 Einfaches Verfahren

Bei der Bestimmung der Zwischenstandardabweichung wird bei diesem Verfahren eine
einzige Probe bzw. bei zerstérenden Prifverfahren ein Satz von Probekérpern verwen-
det. Bei jeder Messung wird eine Anderung eines Einflussfaktors vorgenommen. Die
Anzahl der Messungen sollte mindestens 15 betragen. Fur den Schatzwert der Zwi-
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schenstandardabweichung mit M veranderten Einflussfaktoren gilt (DIN 1SO 5725-3,
2003):

1T I = _
Sy = |—= > [y —y)° Gleichung 30
n-14
Legende zu Gleichung 30:
n Anzahl der Messungen
s(] Zwischenstandardabweichung, wobei in der Klammer der Typ der Zwischenbedin-

gung gekennzeichnet ist;
Yk Messwerte der Messwertreihe

y arithmetischer Mittelwert der Messungen

5.4.2 Alternatives Verfahren

Beim alternativen Verfahren werden t Gruppen von Messungen durchgefuhrt, waobei
nach jeder Gruppe die Einflussfaktoren geandert werden (z.B. die Wiederholmessun-
gen in der zweiten Gruppe werden von einer anderen Person durchgefthrt). In jeder
Gruppe werden n Wiederholmessungen durchgefihrt. Die Wiederholmessungen jeder
Gruppe mussen an identischen Proben bzw. einem Satz von Proben bei zerstdrenden
Prufungen erfolgen. Der Wert von t:(n-1) soll mindestens 15 betragen. Fur den
Schatzwert der Zwischenstandardabweichung mit M veranderten Einflussfaktoren gilt
(DIN IS0 5725-3, 2003):

/I t n o .
S = e — L —\/.
) \/t o papa (Vi = V) Gleichung 31

Legende zu Gleichung 31:

n Anzahl der Messungen

s(] Zwischenstandardabweichung, wobei in der Klammer der Typ der Zwischenbedin-
gung gekennzeichnet ist;

t Anzahl der Gruppen

Yk Messwerte der Gruppe t

Y| arithmetischer Mittelwert der Messungen der jeweiligen Gruppe t

Eine weitere Mdoglichkeit, der Schatzung des Prazisionsmalies unter Zwischenbedin-
gungen ist die Durchfihrung von héher entwickelten Versuchen. Diese Versuche kon-
nen vollstandige geschachtelte oder abgestufte geschachtelte Versuche sein (DIN 1SO
9725-3, 2003). Eine genauere Beschreibung und Auswertung von Ringversuchen un-
ter Zwischenbedingungen werden in der DIN ISO 5725-3 dargestellt.

39



5.5 Auswertung von Ringversuchen
Nach Durchfihrung der Messungen erfolgt eine Auswertung der Daten. Diese umfasst
folgende Abschnitte (DIN 1SO 5725-2, 2002):

e kritisches Prifen der Daten mit dem Ziel AusreiBer zu erkennen;

e vorlaufige Berechnung fur Prazision und Mittelwerte;

e Feststellen der Schlusswerte fur Prazision und Mittelwert, inklusive einer Bezie-
hung zwischen Prézision und dem Gesamtmittelwert m;

Bei einer Auswertung eines Ringversuchs werden fur jedes Merkmalsniveau folgende
Werte errechnet:

« die Wiederholvarianz s?

« die Varianz zwischen den Labors s?

 die Vergleichvarianz s& = s? + s?

e der arithmetische Mittelwert m
Die von den einzelnen Laboratorien erhaltenen Daten aus den Messungen werden ta-
bellarisch zusammengestellt. Dabei wird die Kombination eines Labors und eines

Merkmalsniveaus ,Zelle® genannt (siehe Tabelle 2). Die Zelle beinhaltet n Ergebnisse
aus den Wiederholmessungen.

Tabelle 2: Zusammenstellung der Ursprungsdaten (DIN ISO 5725-2, 2002)

Merkmalsniveau
Labor 1 ] g-1 g
1
[ Yik
p

Es sind p Labors mit dem Index i vorhanden, und es gibt g Merkmalsniveaus mit dem
Index j. Im Idealfall ergibt dies p x g x n Ergebnisse. Dieser Idealfall wird aufgrund von
falschen Daten und Ausreif3ern nicht immer erreicht. Als nachster Schritt wird fur die
einzelnen Zellen der arithmetische Mittelwert yij (Gleichung 32) und die Standardab-
weichung s; (Gleichung 33) berechnet.

Fur den arithmetischen Mittelwert 9” einer Zelle gilt:
— 1 G
V. =— > Vi Gleichung 32

] .
nl] k=1
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Far die Standardabweichung s; innerhalb einer Zelle gilt:

n”

5 :\/ L > i _§ij]2 Gleichung 33
n; - 1S

Legende fur Gleichung 32 und Gleichung 33:

n Anzahl der Wiederholmessungen je Zelle
s;  Standardabweichung je Zelle

Vi«  Messergebnisse je Zelle

9”_ arithmetischer Mittelwert einer Zelle

i

Bevor die Wiederholvarianz s?und die Vergleichvarianz s5 berechnet werden, werden
die einzelnen Daten gepruft. Bei jeder Messung treten Ergebnisse auf, die stark von
den anderen \Werten abweichen. Um festzustellen, welche Daten noch verwendet wer-
den kdnnen, soll eine Prufung des Ergebnisses beziglich Ausrei3er und Vereinbarkeit
erfolgen (siehe Kapitel 5.6 und 5.7). In der DIN I1SO 5725-2 sind zur Prifung von Da-
ten folgende Anséatze bereitgestellt (DIN ISO 5725-2, 2002):

e Grafische Vereinbarkeitsprufung

e Numerische Ausreil3ertests
Die grafische Vereinbarkeitsprifung ist fur die Beurteilung der einzelnen Laboratorien
bzw. fur die Variabilitdt des Messverfahrens hilfreich (siehe Kapitel 5.6). Numerische

Ausreilertests erleichtern es, Ausreifler nach gewissen Kriterien zu behandeln (siehe
Kapitel 5.7).

5.6 Grafische Vereinbarkeitsprifung

Fur die grafische Vereinbarkeitsprifung werden zwei Verfahren angewandt, die ,Man-
del h-Statistik” und die ,Mandel k-Statistik®. Die ,Mandel h-Statistik” wird fur den Ver-
gleich des gemessenen Wertes mit dem Gesamtmittelwert herangezogen. Bei der
.Mandel k-Statistik” werden die Streuungen der Wiederholmessungen mit den Streu-
ungen der anderen Laboratorien verglichen.

e Mandel h-Statistik

Dabei wird die Vereinbarkeits-PrufgréBe h zwischen den Laboratorien ermittelt
(DIN IS0 5725-2, 2002):

Gleichung 34

ij /| P - _ .
—;[yu -y,)

p; -1
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Legende fur Gleichung 34:

Vereinbarkeitsprufgrélie h nach Mandel einer Zelle

of Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau
9”_ arithmetischer Mittelwert einer Zelle
9 Gesamtmittelwert des Merkmalsniveaus j

J

Der Wert aus Gleichung 34 wird getrennt fur jedes Labor und fiur jedes Merk-
malsniveau berechnet. Die einzelnen Daten werden in einem S&ulendiagramm
aufgetragen. Mit Hilfe dieser grafischen Darstellung lassen sich eventuelle Mus-
ter erkennen. Die h-Werte kdnnen sowohl negativ als auch positiv sein. Hat ein
Labor nur negative h-Werte und andere Laboratorien positive h-Werte, dann soll-
te die Ursache fur die negativen h-Werte gesucht werden. Negative Werte kon-
nen erreicht werden, wenn der Mittelwert einer Zelle geringer ist als der Ge-
samtmittelwert des entsprechenden Merkmalsniveaus. Um Anhaltspunkte bei
der Prifung dieser Daten auf Muster zu haben, ist es notwendig, Indikatorlinien
in das Diagramm einzuzeichnen. Die Werte fur die Indikatorlinien sind im Anhang
A aufgelistet (siehe Tabelle A-3 und Tabelle A-4).

Mandel k-Statistik

Dabei wird die Vereinbarkeits-PrufgroBBe k innerhalb eines Labors ermittelt (DIN
ISO 5725-2, 2002):

SijyPj

ki = .
j m Gleichung 35

Legende fur Gleichung 35:

k; Vereinbarkeitsprifgroe k nach Mandel einer Zelle
of Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau

s Standardabweichung je Zelle

i
Der Wert k aus Gleichung 35 wird getrennt fir jedes Labor und getrennt fur je-
des Merkmalsniveau berechnet. Die einzelnen Daten werden in einem S&ulendia-
gramm aufgetragen. Mit Hilfe dieser grafischen Darstellung lassen sich eventuel-
le Muster erkennen. Es ist mdoglich Laboratorien zu erkennen, die eine hohe
Streuung zwischen den Wiederholmessungen aufweisen. Fir eine Erleichterung
der Prifung und um entsprechende Anhaltspunkte fir die Uberprifung zu haben,
sind im Anhang A die Werte fur Indikatorenlinien aufgelistet (siehe Tabelle A-3
und Tabelle A-4).

Die Indikatorenlinien fur den h- und den k-\Wert dienen als Grenzwerte und hé&ngen von
der Anzahl der Laboratorien und der Anzahl der Wiederholmessungen innerhalb einer
Zelle ab (Auswertung einer graphischen Vereinbarkeitsprufung siehe Kapitel 8).

Als nachster Schritt erfolgt eine genauere Prifung der gemessenen Daten mit Hilfe
von numerischen Ausreillertests (siehe Kapitel 5.7).
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5.7 Numerische Methode der Ausrei3erprifung

Fur die numerische Ausreif3erprifung werden in der DIN ISO 5725-2 zwei Verfahren
genannt, um die vorhandenen Ergebnisse auf Ausreifler bzw. auf Fastausreil3er zu pru-
fen. Bei diesen beiden Verfahren handelt es sich um den Cochran-Test (siehe Kapitel
9.7.1) und den Grubbs-Test (siehe Kapitel 5.7.2).

Ein Ausreier bzw. ein Fastausreiler kann durch folgende Kriterien erkannt werden
(DIN 1SO 5725-3, 2003):

e sofern die PrufgrofSe kleiner oder hochstens gleich der Grenze des kritischen Be-
reichs fur ein Signifikanzniveau von 5 % ist, wird die Einheit als korrekt ange-
nommen;

e sofern die PrifgréBe groBer als die Grenze des kritischen Bereichs fur ein Signifi-
kanzniveau von 5 % ist, aber kleiner gleich der Grenze des kritischen Niveaus von
1 %, wird die Einheit als ,FastausreiBer” bezeichnet und mit einem Stern gekenn-
zeichnet;

e sofern die Prufgrofle groBer als die Grenze des kritischen Bereichs des Signifi-
kanzniveaus von 1 % ist, wird die Einheit als ,statistischer Ausreiler” bezeichnet
und mit einem Doppelstern gekennzeichnet;

PrufgroBen sind jene Werte, die mit Hilfe der Gleichung 36 fur den Cochran-Test bzw.
fur den Grubbs-Test (Gleichung 37, Gleichung 40, Gleichung 41, Gleichung 435) be-
rechnet werden. Werden nun Ausrei3er bzw. Fastausreif3er durch den Cochran- oder
Grubbs-Test festgestellt, ist zu untersuchen, ob sie durch ein technisches Versehen
verursacht wurden. Dazu zahlen:

¢ Nicht ordnungsgemafie Ausfihrung der Messung
¢ Rechenfehler
e Schreibfehler

Bei Rechen- und Schreibfehlern werden die Daten durch entsprechende korrigierte Da-
ten ersetzt. Der AusreiBertest ist danach zu wiederholen (DIN ISO 5725-2, 2002).
Lasst sich ein Wert durch keinen technischen Fehler erklaren, so ist dieser Wert als
echter Ausreifler zu bewerten und wird fur die weitere Berechnung ausgesondert.
Fastausreil3er werden beibehalten.

5.7.1 Cochran-Test

Beim Cochran-Test wird die Streuung von Messergebnissen innerhalb eines Labors
bewertet. Die ISO 5725 Teil 2 geht von der Annahme aus, dass zwischen den Labors
die Streuungen der Standardabweichungen nur gering sind. Da das nicht immer der
Fall ist, wird der Cochran-Test angewendet (DIN I1ISO 5725-2, 2002). Die Prufgrole C
nach Cochran ergibt sich aus:

2
Smax
p

=1

C:

o2 Gleichung 36
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Legende fur Gleichung 36:

C PrufgraBe nach Cochran
p Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau
S Standardabweichung der einzelnen Zellen je Merkmalsniveau

Smex Maximale Standardabweichung der einzelnen Zellen je Merkmalsniveau

s, ist die Standardabweichung einer Reihe von p Laboratorien. s; wird aus den n Ermitt-
lungsergebnissen eines Laboratoriums errechnet. Die Anzahl n muss fur jedes Labora-
torium gleich sein (DIN I1ISO 5725-2, 2002). Die Grenzen, mit welchen die Prifgrée C
aus Gleichung 36 verglichen wird, sind im Anhang (siehe Tabelle A-1) angegeben. Ent-
spricht die PrifgroBe den Kriterien gemal Punkt 5.7, sind alle gemessenen Werte fur
die weitere Berechnung zulassig. Die Prufgrole ist fur jedes Merkmalsniveau getrennt
zu berechnen.

Der Cochran-Test ist ein einseitiger Ausreilertest, weil nur die gréte Standardabwei-
chung einer Reihe betrachtet wird. Sollte dieser Wert als ,Ausreier” erkannt werden,
so ist er zu streichen, und mit den verbliebenen \Werten ist der Test nochmals durch-
zufuhren. Dies sollte jedoch mit groer Sorgfalt erfolgen, da eventuell die Annahme
der Normalverteilung der Ergebnisse nicht mehr zutreffend ist.

5.7.2 Grubbs-Test

Eine weitere Mdoglichkeit zur Feststellung von Ausreif3ern ist der Grubbs-Test. Bei die-
sem Test wird Uberpruft, ob der gréfBte bzw. der kleinste Wert einer Messreihe ein
Ausreier bzw. Fastausrei3er ist. Dabei werden die einzelnen Werte der GroBe nach
sortiert, beginnend mit dem kleinsten Wert. Bei diesem Test ist es maoglich, den
kleinsten bzw. den grofiten Wert dieser Reihe zu Uberprifen. Es ist jedoch auch mog-
lich, die beiden kleinsten bzw. die beiden gréfBten Werte zu Uberpriufen.

e Einzelner Ausreil3er:

Die Daten x;, furi =1, 2, ..., p, werden in einer Reihe aufsteigend geordnet, um
zu ermitteln, ob der gréfte Wert ein Ausreiler ist. Dabei wird die PrifgroBe G,
ermittelt (DIN 1ISO 5725-2, 2002]:

g X=X Gleichung 37
P S
_ e
X = EZ X; Gleichung 38
i=1

17 & -5 .

s = FZ[Xi - X) Gleichung 39
- i=1
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Zur Uberprufung des kleinsten Wertes x, gilt:

(X = X4]

G —
! S

Legende fur Gleichung 37 bis Gleichung 40
G

P
je Merkmalsniveau

Gleichung 40

PrufgroBe nach Grubbs fur den grofiten arithmetischen Mittelwert einer Zelle

G, PrufgroBe nach Grubbs fiir den kleinsten arithmetischen Mittelwert einer Zel-

le je Merkmalsniveau

p Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau

s Standardabweichung der Mittelwerte je Merkmalsniveau

X; Arithmetischer Mittelwert einer Zelle je Merkmalsniveau

Xo maximaler arithmetischer Mittelwert einer Zelle je Merkmalsniveau

Xq kleinster arithmetischer Mittelwert einer Zelle je Merkmalsniveau

X arithmetischer Gesamtmittelwert tGber alle Mittelwerte je Merkmalsniveau

Die PrufgroBe G, aus Gleichung 37 und die PrifgroBe G, aus Gleichung 40 wer-
den mit den kritischen Werten fur die Grenzen des Signifikanzniveaus von 1 %
und von 5 % verglichen (Kritische Werte siehe Anhang Tabelle A-2). Sind die er-
rechneten PrufgroBen groler als die kritischen Tabellenwerte, handelt es sich bei
den groBten bzw. bei dem kleinsten Wert dieser Priufreihe um Fastausreiler (bei
einer Prafgrole kleiner als der Grenzwert des Signifikanzniveaus von 1 %, aber
groBer als der Grenzwert des Signifikanzniveaus von 5 %) bzw. einem Ausrei3er
(bei einer PrufgroBe groBer als der Grenzwert des Signifikanzniveaus von

1 %).

Fir zwei AusreiB3er gilt:

Gleichung 41

Gleichung 42

Gleichung 43

Gleichung 44
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Fur die zwei kleinsten Ausreil3er folgt:

s
G, = —= Gleichung 45
So
: 2 L ™ 2
mit 555 = > (X —X4z) Gleichung 46
i=3
_ 1 &
und Xqp = —— )X Gleichung 47
p-253

Legende fur Gleichung 41 bis Gleichung 47

G PrufgroBe nach Grubbs fur die beiden grofiten arithmetischen Mittel-
werte je Merkmalsniveau
Gs PrufgréBe nach Grubbs fur die beiden kleinsten arithmetischen Mittel-

werte je Merkmalsniveau

p Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau

S% Varianz Uber die arithmetischen Mittelwerte je Merkmalsniveau

Sg_lp Varianz der arithmetischen Mittelwerte ohne Berdcksichtigung der bei-
den gréfBten Mittelwerte je Merkmalsniveau

5?,2 Varianz Uber die arithmetischen Mittelwerte ohne Bericksichtigung der

beiden kleinsten Mittelwerte je Merkmalsniveau

X Arithmetischer Mittelwert einer Zelle je Merkmalsniveau

X arithmetischer Gesamtmittelwert tUber alle Mittelwerte je Merkmalsni-
B veau

Xp-1p Mittelwert Gber die Mittelwerte je Merkmalsniveau ohne die beiden
_ groBten Mittelwerte

X1o arithmetischer Mittelwert Uber die Mittelwerte je Merkmalsniveau ohne

die beiden kleinsten Mittelwerte

Die in Gleichung 41 bzw. in Gleichung 45 errechnete PrufgréBe wird mit den kri-
tischen Werten fur die Grenzen des Signifikanzniveaus von 1 % und von 5 % ver-
glichen (Kritische Werte siehe Anhang Tabelle A-2). Sind die errechneten Pruf-
gréBen kleiner als die kritischen Tabellenwerte, handelt es sich bei den beiden
grolBten bzw. bei den beiden kleinsten Wert dieser Prifreihe um einen Fastaus-
reiBer bzw. einen Ausreil3er.

Wenn ein Prazisionsversuch ausgewertet wird, kann der Grubbs-Test wie folgt ange-
wendet werden (DIN I1SO 5725-2, 2002):

e auf das arithmetische Mittel einer Zelle, wobei x; = yij und p = p; gilt;

e auf ein Einzelergebnis, fur welches der Cochran-Test gezeigt hat, dass die Stan-
dardabweichung zweifelhaft ist;
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Wourden die entsprechenden Ausreiflertests durchgefuihrt und sind alle Ausrei3er aus-
geschieden, erfolgt die Ermittlung der Wiederholvarianz, der Varianz zwischen den La-
bors, der Vergleichvarianz und dem arithmetischen Mittelwert (siehe Kapitel 5.8).

5.8 Ermittlung des Gesamtmittelwertes und der Varianzen

Nach entsprechender Bereinigung der Ergebnisse werden fur jedes Merkmalsniveau |
folgende Werte berechnet (DIN I1ISO 5725-2, 2002):

Fur den Gesamtmittelwert m gilt:

p_
AL Z:nijyij
mj=Yy; = — Gleichung 48
n:
i
i=1
Fur die Wiederholvarianz s gilt:
p
2.y =1-sf
s = o Gleichung 49
D=1
i=1
Fur die Varianz zwischen den Labors sfj gilt:
s& — st
sp =1 Gleichung 50
nj
Dabei ist:
2 1 % - e v ,
T 2Ny P -ty )®- > Gleichung 51
- i=1 i=1
und
5 2
e &M
Ny =——| 2N~ Gleichung 52
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Fur die Vergleichvarianz sﬁj gilt:
S§ =S5 +5i, Gleichung 53

Legende fur Gleichung 48 bis Gleichung 53

m; Gesamtmittelwert eines Merkmalsniveaus

Anzahl der Ermittlungsergebnisse je Labor und Merkmalsniveau
Mittelwert Gber die Anzahl der Ermittlungsergebnisse

p Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau

Sqg Varianz

Varianz innerhalb einer Zelle eines Merkmalsniveaus

s;  Wiederholvarianz eines Merkmalsniveaus

Sg;  Vergleichvarianz eines Merkmalsniveaus

y;  arithmetischer Mittelwert je Labor und Merkmalsniveau

Die in Gleichung 53 ermittelte Vergleichvarianz sgj kann zur Schatzung der Messunsi-
cherheit herangezogen werden (siehe Kapitel 5.10). Sind die einzelnen Varianzen er-
rechnet, sollte am Schluss der Auswertung noch festgestellt werden, ob zwischen
dem Gesamtmittelwert m und den Préazisionsmalen (Vergleichstandardabweichung
und Wiederholstandardabweichung) eine funktionale Beziehung besteht (siehe Kapitel
5.9).

5.9 Prifen auf eine funktionalen Beziehung der
Prazisionswerte mit dem arithmetischen Gesamtmittelwert

Ob eine Beziehung zwischen einem Prazisionswert und dem arithmetischen Gesamt-
mittelwert besteht, sollte im Vorhinein abgeklart werden. Ist dies nicht der Fall, so
kann dieser Punkt entfallen und mit der Dokumentation des Ergebnisses fortgefahren
werden. Wenn ein Messverfahren nur auf einem Merkmalsniveau durchgefuhrt wird,
wird mit der Auswertung fortgefahren. Inhomogenes Material kann eine grof3e
Schwankung der Ermittlungsergebnisse hervorrufen. In diesem Fall wird nicht immer
ein Zusammenhang zwischen der Prazision eines Verfahrens (s. und sg) und dem er-
mittelten Gesamtmittelwert (m) bestehen.

Mit Hilfe einer graphischen Darstellung von s; (Schatzwert einer Standardabweichung
eines Merkmalsniveau) gegen m; oder log(s;]) gegen log(m;) wird ein Zusammenhang
zwischen den beiden GréBen beurteilt. Wird bei dieser graphischen Darstellung fest-
gestellt, dass die einzelnen Punkte ziemlich nahe an einer Geraden liegen, so kann eine
rechnerische Anpassung entfallen. In der ISO 5725-2 sind folgende Arten von Zu-
sammenhangen beschrieben (DIN ISO 5725-2, 2002):

e (Gerade durch den Nullpunkt s = b-m
e (erade mit positiven Achsenabschnitt s = a + b-m
e Logarithmischer Zusammenhang Ig(s) = ¢ + d-Ig(m)

Die numerischen Anpassungsmethoden fur die einzelnen Zusammenhange werden in
den nachsten Kapiteln beschrieben (siehe Kapitel 5.9.1, 5.9.2 und 5.9.3). Die An-
passung kann sowohl fur die Vergleichstandardabweichung sg als auch fur die Wieder-
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holstandardabweichung s, erfolgen. Zur Vereinfachung wurde in den nachsten Kapiteln
einfach die Bezeichnung Standardabweichung s gewahlt.

Legende:
m; Gesamtmittelwert eines Merkmalsniveaus

= Schatzwert der Standardabweichung eines Merkmalsniveaus

5.9.1 Gerade durch den Nullpunkt
Die Gleichung fur eine Gerade durch den Nullpunkt lautet (DIN 1ISO 5725-2, 2002):

s=b-m Gleichung 54

s und m sind Schéatzwerte. Dadurch ist es statistisch gesehen problematisch, diese
Beziehung mit einer Geraden anzupassen, da in den beiden Grofien zufallige Abwei-
chungen enthalten sind. Der Neigungsfaktor b ist Ublicherweise klein, daher haben zu-
fallige Abweichungen von m einen geringeren Einfluss, wahrend die zufalligen Abwei-
chungen bei der Schatzung von s dominierend sind. Die zuféalligen Abweichungen von m
kénnen vernachlassigt werden, die Abweichungen von s haben jedoch einen Einfluss
auf die Parameter der Regressionslinie und werden mit einem Gewichtsfaktor
W, = ’I/éjg [§]-2: vorhergesagte Varianz eines Merkmalsniveaus) bericksichtigt (DIN
ISO 5725-2, 2002). Es gilt fur den Faktor b (DIN ISO 5725-2, 2002):

s
2 . Gleichung 55

Legende:

m,  Gesamtmittelwert eines Merkmalsniveaus

5 Schatzwert eine Standardabweichung eines Merkmalsniveaus

q Anzahl der in einem Ringversuch untersuchten Merkmalsniveau

5.9.2 Gerade mit positiven Achsenabschnitt

Die Gleichung fur eine Gerade mit einem positiven Achsenabschnitt lautet (DIN 1SO
5725-2, 2002)

s=a+bm Gleichung 56

Wie oben (siehe Kapitel 5.9.1) bereits erwahnt, wird auch in diesem Fall eine gewich-
tete Regression durchgefuhrt. Die beiden Werte a und b werden wie folgt berechnet
(DIN ISO 5725-2, 2002):

. T,T, - T.Te Gleichung 57

TT,-TF

48



Gleichung 58
T’ITS - Té? g
Wobei:
T = Zj:Wi Gleichung 59
To =2 W;m, Gleichung 60
I
Ty = > W,m? Gleichung B
i
Ty = Zj:Wij Gleichung 62
Ts = ZVVJ' mjs; Gleichung 63
J
Far den Gewichtsfaktor W, gilt:
w, = Gleichung 64
I e eichung
(ij)

Der Index N (N =0, 1, 2, ...) in Gleichung 64 bedeutet, dass fur die Berechnung der
Werte a und b eine Iteration durchgefihrt wird. Im ersten Schritt wird far éﬁ,j der er-
rechnete Schéatzwert fur s (entweder s. oder sg) in Gleichung 64 eingesetzt und die
entsprechenden Werte a und b gemal Gleichung 57 und Gleichung 58 berechnet. Im
nachsten Schritt wird in Gleichung 64 jenes s eingesetzt, welches mit Hilfe der beiden
Werte a und b und dem Gesamtmittelwert m gemal Gleichung 56 berechnet wurde.
Weisen der Originalwert von s und jenes s, welches im ersten Iterationsschritt be-
rechnet wurde, eine geringe Differenz auf, wird keine weitere lteration durchgefuhrt.

5.9.3 Logarithmischer Zusammenhang

Die Gleichung fur die logarithmische Darstellung des Zusammenhanges zwischen Pra-
zisionswerten und dem arithmetischen Gesamtmittelwert lautet (DIN I1SO 5725-2,
2002):

Ilg(s) = ¢ + d-Ig(m) Gleichung 65
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Die Standardabweichung der Zufallsabweichung des Ig(s;) ist unabh&ngig von s, daher

wird eine ungewichtete Regression zwischen den beiden Schatzwerten angewandt (DIN
ISO 5725-2, 2002).

c und d sind Konstanten, die wie folgt berechnet werden:

ToTs —ThTy :
C=—=——5— Gleichung 66
ql, - TF ?
_ gl —TiTg -
T, _ 12 Gleichung 67
Wobei:
T = Z'Q m; Gleichung 68
I
A N2
Ty = Z(lg mjj Gleichung 69
i
Ta = Zj:'g S| Gleichung 70
Ta = Z(Ig rhi)' (Ig Si) Gleichung 71

J

Nach Auswertung aller Daten erfolgt die entsprechende Dokumentation. Zur Berech-
nung der Messunsicherheit eines Messverfahrens kann die Vergleichvarianz verwendet
werden (siehe Kapitel 5.10).

5.10 Messunsicherheit

Die Vergleichstandardabweichung eines Messverfahrens charakterisiert die Unsicher-
heit von Messungen und kann zur Schatzung der Messunsicherheit u herangezogen
werden (Eurolab Deutschland, 2008).

Sgp ~U Gleichung 72
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Um die Vergleichstandardabweichung eines Ringversuchs fur die Angabe der Messun-
sicherheit zu verwenden, muss das Labor folgende Punkte beachten (Eurolab Deutsch-
land, 2006]:

e Sicherstellen, dass normkonform gearbeitet wurde;
e die Messbedingungen mussen mit jenen des Ringversuchs tbereinstimmen;
e das Messaobjekt muss mit dem des Ringversuchs tbereinstimmen;

e die Richtigkeit und die Préazision des Messverfahrens sollen mit den Ringver-
suchsdaten vertraglich sein;

Fur die Uberprufung des letzten Punktes miissen an einem geeigneten Referenzobjekt
mehrere Messungen durchfiihrt und folgendes tberprift werden (Eurolab Deutsch-
land, 2006):

Siab < S, Gleichung 73

X o~ Xref

2 2
+(sg —s7)

< 2\/ SE Gleichung 74
Niab

Legende fur Gleichung 73 und Gleichung 74:

Nw Anzahl der Ermittlungsergebnisse eines Labors

Sw Wiederholstandardabweichung des Labors

Xt  Referenzwert des Materials

X\, arithmetischer Mittelwert der Ermittlungsergebnisse eines Labors

Sind die Bedingungen in Gleichung 73 und Gleichung 74 erfillt, so ist die Vertraglich-
keit mit den Ringversuchsdaten gegeben. Die Vergleichstandardabweichung sy kann
als Messunsicherheit u verwendet und mit den ermittelten Ergebnissen des Prifver-
fahrens angegeben werden.

Die mit Hilfe eines Ringversuchs ermittelten \Wiederholstandardabweichungen und
Vergleichstandardabweichungen kénnen in der Praxis fur unterschiedliche Situationen
eingesetzt werden (siehe Kapitel 5.11).

5.11 Qualitatslenkung von Priifverfahren

Durch die entsprechenden Daten eines Ringversuchs ist es mdoglich, die Arbeitslaufe in
einem Labor zu Uberwachen und dadurch eine Verbesserung der Arbeitsablaufe zu er-
zielen. Mit ihrer Hilfe kann die Annehmbarkeit von Ermittlungsergebnissen (siehe Kapi-
tel 5.11.2) und die Stabilitdt eines Prufverfahrens (siehe Kapitel 5.11.3) tUberprift
werden. AuBBerdem kann beurteilt werden, ob ein Laboratorium ein vorgeschriebenes
Messverfahren in zufriedenstellender Art und Weise anwendet (siehe Kapitel 5.11.4).

Das MaB fur die Préazision eines Messverfahrens ist die Standardabweichung der unter
Wiederholbedingungen bzw. Vergleichbedingungen gewonnenen Messwerte (siehe Ka-
pitel 5). Nicht jeder fur ein Messverfahren durchgefihrter Ringversuch fihrt zu den
gleichen Ergebnissen fir das Mall der Prazision bzw. der Richtigkeit. Die in einem
Ringversuch ermittelten Ergebnisse sind Zufallsergebnisse (siehe Kapitel 5.5). Die er-
mittelten Werte fur die Prazision bzw. die Richtigkeit eines Messverfahrens sind
Schatzwerte (DIN 1SO 5725-6, 2002). Die wahren Standardabweichungen o, und oy
bleiben unbekannt. In der statistischen Praxis sollte anstatt der Bezeichnung o die Be-
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zeichnung s fur die Schatzwerte verwendet werden. \Werden die in der 1ISO 5725-1
und ISO 5725-2 angegebenen Verfahren eingehalten, so beruhen die ermittelten
Schatzwerte fur Prazision und Richtigkeit auf einer groBen Anzahl von Ermittlungser-
gebnissen und geben die beste Information fur die wahren Werte der Standardabwei-
chungen. Schéatzwerte, die auf einer geringeren Anzahl von Werten beruhen, sollten
mit dem Formelzeichen s versehen werden.

5.11.1 Ermittlung von Grenzen

Die in Kapitel 5.8 ermittelten Varianzen sind Schatzwerte zur Berechnung der Stan-
dardabweichungen unter Wiederholbedingungen und Vergleichbedingungen. In der La-
borpraxis werden eher Differenzen zwischen zwei oder mehreren Ermittlungsergebnis-
sen gepruft. Fur diesen Zweck eignet sich eine kritische Differenz besser als eine Stan-
dardabweichung (DIN 1SO 5725-6, 2002).

Fur die Berechnung der Grenzen werden die jeweiligen Standardabweichungen (o, fur
die Wiederholgrenze (r) bzw. oy fur die Vergleichgrenze (R)) herangezogen, wenn eine
GroBe auf der Summe oder der Differenz von n unabhangigen Schéatzwerten beruht,
wobei jeder Schatzwert eine Standardabweichung o hat, dann hat die resultierende
GroBe eine Standardabweichung von o-+/n. Fur die Differenz zweier Ermittlungser-
gebnisse haben die Vergleichgrenze R bzw. die Wiederholgrenze r eine Standardab-
weichung von o -+/2. Fir die Prifung der Differenz dieser beiden Werte ist die anzu-
wendende kritische Differenz f-mal so grof3. Die dazugehorige Standardabweichung be-
tragt f-o-+2. Der Wert f wird als ,kritischer Spannweitenfaktor” bezeichnet und
hangt von dem zuzuordnenden \Wahrscheinlichkeitsniveau und von der Form der Ver-
teilung der Messwerte ab (DIN ISO 5725-6, 2002). Daraus ergibt sich fur die Wie-
derholgrenze (r) bzw. die Vergleichgrenze (R) (DIN ISO 5725-6, 2002):

r=f-c, -Jn Gleichung 75

R=f.-oq-vn Gleichung 76

Der Wert f betragt bei einer Normalverteilung und einem \Wahrscheinlichkeitsniveau
von 95 % 1,96. Bei der Prifung zweier Ermittlungsergebnisse, die unter \Wiederhol-
bedingungen bzw. unter Vergleichbedingungen gewonnen wurden, wird die Differenz
der beiden Ermittlungsgrenzen mit der Vergleichgrenze R = 2,77-05 bzw. mit der Wie-
derholgrenze r = 2,770, verglichen. Durch den Vergleich mit Grenzwerten ist es még-
lich, anormale Ermittlungsergebnisse zu erkennen.

5.11.2 Annehmbarkeit von Ermittlungsergebnissen

Fur die Anwendung dieses Prufverfahrens zur Ermittlung der Annehmbarkeit der Er-
mittlungsergebnisse wird vorausgesetzt, dass die Messung nach einem Messverfah-
ren ausgefuhrt wird, welches vereinheitlicht ist (z.B. Prufungen nach Norm) und des-
sen Standardabweichungen o. und of bekannt sind. Vorausgesetzt wird weiters, dass
die Ermittlungsergebnisse unter \Wiederholbedingungen bzw. Vergleichbedingungen
gewonnen wurden und dass das \Wahrscheinlichkeitsniveau 95 % betragt (DIN 1SO
5725-6, 2002). Bei zwei gewonnenen Ermittlungsergebnissen wird die Differenz die-
ser beiden Ergebnisse mit der Wiederholgrenze bzw. mit der Vergleichgrenze vergli-
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chen. Wird der Betrag von r nicht Gberschritten, so wird das Messergebnis als un-
problematisch angesehen und fur das Schlussergebnis der Messung wird der arithme-
tische Mittelwert der beiden Ermittlungsergebnisse angegeben. Wird der Wert von r
Uberschritten, sollte das Laboratorium zwei weitere Ergebnisse ermitteln (DIN 1SO
5725-6, 2002). Die Spannweite der vier Ermittlungsergebnisse ist (XpaXmin) Und darf
hochstens gleich dem Wert CRgygs(4) sein (DIN I1ISO 5725-6, 2002). Fur n Ermitt-
lungsergebnisse errechnet sich der kritische Bereich einer Messung wie folgt:

CRggs(n) = f(n)- o, Gleichung 77

Die Faktoren f(n) fur die kritische Spannweite sind im Anhang (Tabelle A-5) aufgelistet.
Neben einem Verfahren zur Ermittlung der Anwendbarkeit eines Ermittlungsergebnis-
ses ist es im Rahmen des Qualitatsmanagements erforderlich, ein Verfahren zur Be-
stimmung der Stabilitdt eines Messverfahrens im Laboratorium zu etablieren (siehe
Kapitel 5.11.3).

5.11.3 Stabilitatsprifung

Bei einem Messverfahren, welches in einem Laboratorium angewandt wird, sollte so-
wohl die Préazision als auch die Richtigkeit des Messverfahrens zufriedenstellend sein.
In dem Préazisionsmall eines Messverfahrens werden die zuféalligen Ursachen fur eine
Messabweichung behandelt, wahrend bei dem Richtigkeitsmall eines Messverfahrens
die systematischen Abweichungen zur Geltung kommmen. Dies ist jedoch nur dann mog-
lich, wenn ein wahrer Wert bekannt oder geeignetes Referenzmaterial fur das jeweili-
ge Merkmalsniveau vorhanden ist.

In der DIN SO 5725-6 wird fur die Prifung der Préazision die
Shewhart-Qualitatsregelkarte und fur die Richtigkeit die Qualitatsregelkarte fur kumu-
lierte Werte empfohlen. Bei einer Regelkarte (siehe Abbildung 7) werden \Warngren-
zen festgelegt. Messergebnisse, die innerhalb dieser Warngrenzen liegen, kdnnen als
stabil angesehen werden.

Regelkarte
- Overe Warngrenze (2s)
¢ .
. . Mittelwert
Pr) 2 .
£ .
i}
23 ¢ .
Untere Warngrenze (2s)
Messprobe

Abbildung 7: Schematische Darstellung einer Regelkarte
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5.11.4 Beurteilung von Labors

Wird ein vereinheitlichtes Messverfahren in mehren Laboratorien angewendet, so
kann mit Hilfe der Daten, die aus einem Ringversuch gewonnen wurden, die Arbeits-
weise eines Labors beurteilt werden. Es wird vorausgesetzt, dass die Prazision des
Messverfahrens bereits bestimmt wurde (DIN ISO 5725-6, 2002) (siehe Kapitel 5.8).
Um eine quantitative Beurteilung der Anwendung des Messverfahrens durch das La-
bor zu erzielen, ist es notwendig im Laboratorium einen Versuch zur Qualitatslenkung
durchzufuhren.

Ist fur dieses Messverfahren ein Referenzmaterial vorhanden, kann die Beurteilung in
einem einzelnen Labor stattfinden. Fur die Beurteilung der internen Prazision eines La-
boratoriums werden Messungen unter Wiederholbedingungen ausgefuhrt. Die Stan-
dardabweichung innerhalb einer Zelle wird anschlieBend mit der bekannten \Wiederhol-
standardabweichung verglichen. Das Annahmekriterium lautet (DIN 1SO 5725-6,
2002):

Gleichung 78

|

Wobei ;(ﬁ_a][v] das (1- @)-Quantil der y?-Verteilung mit v = n-1 Freiheitsgraden dar-
stellt. (DIN 1SO 5725-6, 2002)

Fur die Beurteilung der systematischen Abweichungskomponente lautet das Kriterium
(DIN IS0 5725-2, 2002):

‘9 - M‘ =2 /62 - 62 (n r: 1 Gleichung 79

Legende fur Gleichung 78 und Gleichung 79

Anzahl der Messungen

Wiederholvarianz

Arithmetischer Mittelwert von Ermittlungsergebnissen
Signifikanzniveau

wahrer Wert oder anerkannter Referenzwert eines Merkmalsniveau
Anzahl von Freiheitsgraden

Wahrer Wert der Wiederholvarianz

Wahrer Wert der Vergleichvarianz
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6. Bestimmung der Messunsicherheit mit
Validierungsdaten

Die in Kapitel 5 beschriebene Methode ,Ermittlung der Messunsicherheit aus Ringver-
suchsdaten” beruht auf der Untersuchung der Ergebnisqualitédt des gesamten Prufver-
fahrens, wahrend die in Kapitel 4 beschriebene Methode ,Ermittlung der kombinierten
Messunsicherheit nach GUM" den jeweiligen Eingangsgrofen einen Unsicherheitsbei-
trag zuordnet. Diese einzelnen Beitrdge werden zu einer Messunsicherheit zusam-
mengefasst. Eine weitere Mdglichkeit der Messunsicherheitsermittiung besteht darin,
das Messverfahren an einem Referenzobjekt durchzufihren. Diese Methode beruht
auf der Ermittlung von Kennwerten, die die Richtigkeit und die Prazision des Messver-
fahrens beschreiben. Beide Kennwerte (Richtigkeit und Prazision) beschreiben die Ge-
nauigkeit eines Messverfahrens (siehe Kapitel 5). Das Messverfahren wird an einem
Referenzobjekt unter laborinternen Vergleichbedingungen durchgefuhrt, und die ge-
wonnenen Ermittlungsergebnisse werden mit den Referenzwerten verglichen. Laborin-
terne Vergleichbedingungen bedeutet hierbei, dass verschiedene Laboranten das
Messverfahren durchftihren und dass die Wiederholung der Messung nach einem lan-
geren Zeitabstand erfolgt. Diese Methode zur Abschatzung der Messunsicherheit be-
steht aus folgenden Schritten (Eurolab Deutschland, 2006):

e Prufung der Prazision des Messverfahrens;

e Prufung auf systematischen Abweichungskomponenten des Messverfahrens;
e gegebenenfalls eine Korrektur der systematischen Abweichungskomponente;
e Ermittlung der Messunsicherheit;

Untersuchungen von Prazision und Richtigkeit eines Messverfahrens werden in Labo-
ratorien regelmafig durchgeftihrt. Neu gewonnene Daten kdnnen, wenn sie mit den
Daten von vorigen Prufungen vergleichbar sind, zusammengefasst werden, dadurch
wird die Basis fur die statistischen Gréfen (Standardabweichung, Mittelwert) verbes-
sert.

6.1 Prifung der Prazision

Die Prazision des Messverfahrens wird unter Vergleichbedingungen im Labor ermittelt.
Fur diesen Zweck wird die Standardabweichung herangezogen. Die ermittelte Préazision
wird als ,Verfahrensprazision” und die zugehérige Standardabweichung als ,Verfah-
rensstandardabweichung® s, bezeichnet. Sind z.B. zwei Standardabweichungen von
fruheren Prufungen vorhanden, so errechnet sich die Verfahrensstandardabweichung
s, wie folgt (Eurolab Deutschland, 2006):

(N, —M-8§+[n, - 1N-s5

2 .
sy = Gleichung 80
! n,+n, — 2 g
Legende:
n Anzahl der Ermittlungsergebnisse unter laborinternen Vergleichbedingungen einer
Messwertreihe
s Standardabweichung der Ermittlungsergebnisse unter laborinternen Vergleichbe-

dingungen einer Messwertreihe
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Die Standardabweichung s,...s der aktuellen Messwertreihe (fur welche der Prazisions-
prufung durchgefuhrt wird) wird mit der Verfahrensstandardabweichung s, verglichen.
Es sollte s, MIit s, in etwa Ubereinstimmen bzw. sollte sich s, Nicht signifikant von
s, unterscheiden. Im Zweifelsfall erfolgt eine Uberprifung mit dem F-Test.

Siness < Sv Gleichung 81

Exkurs: Mit dem F-Test wird Uberpruft, ob zwei unabhéngig gewonnene Zufalls-
stichproben einer gemeinsamen normalverteilten Grundgesamtheit entstammen.
Dabei werden die beiden Varianzen (die gréBere Varianz wird als s, bezeichnet)
auf Homogenitat tberpruft. Ist der errechnete F\Wert (F = s%/s2) groBer als
der Tabellenwert der F-Verteilung fur die jewelligen Freiheitsgrade und dem ge-
wunschten Signifikanzniveau, so unterscheiden sich die beiden Standardabwei-
chung s, uUnd s, signifikant voneinander. Tabellenwerte fir die F-Verteilung be-
finden sich in Lehrbichern fiur statistische Datenauswertung, siehe L. Sachs,
Angewandte Statistik

Sind die beiden Standardabweichungen miteinander vereinbar, wird als nachster
Schritt die Richtigkeit des Prufverfahrens tber die systematische Abweichungskompo-
nente Uberprift und gegebenenfalls korrigiert (siehe Kapitel 6.2).

6.2 Uberpriifung der Richtigkeit des Messverfahrens

Als nachster Schritt wird die Abweichung der am Referenzobjekt erhaltenen Messwer-
te mit dem Referenzwert verglichen und bewertet. Es besteht die Mdoglichkeit, jeden
einzelnen Messwert mit dem Referenzwert zu vergleichen. Zur Vereinfachung der Pro-
zedur wird die Abweichung des Mittelwertes der Messwertreihe mit dem Referenzwert
verglichen. Sollte die Abweichung dieser beiden Werte in einem Bereich liegen, der fur
den Anwender des Prufverfahrens nicht akzeptabel ist, dann sollte eine umfangreiche
Untersuchung aller Verfahrensschritte erfolgen, um maogliche Fehlerquellen zu eruie-
ren. Befindet sich die systematische Abweichung in einem akzeptabeln Bereich, wird
als nachster Schritt die statistische Signifikanz Gberprift. Eine signifikante systemati-
sche Abweichung liegt vor, wenn folgende Bedingung erfullt ist (Eurolab Deutschland,
2006]):

2

X mess — Xpef| > 2\/—mess +U(X e )P Gleichung 82
n

Legende:
n Anzahl der Prufungen einer Messwertreihe unter Wiederhol- bzw.
Vergleichbedingungen

Simess Standardabweichung von n Messwerten

U(Xref) Messunsicherheit des Referenzmaterials

Xmess Mittelwert der Messwertreihe

Xeef Referenzwert

Wurde eine signifikante systematische Abweichung festgestellt, wird das Messergeb-
nis korrigiert oder die systematische Abweichung wird in die Messunsicherheit mit
eingerechnet (siehe Kapitel 6.3). Ist die systematische Abweichungskomponente nicht
signifikant, wird sie in die Messunsicherheit eingerechnet. Eine Korrektur des Messer-
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gebnisses bei Auftreten einer signifikanten systematischen Abweichung ist sinnvall,
wenn angenommen werden kann, dass die systematischen Abweichungen tber den
gesamten Messbereich konstant sind (Eurolab Deutschland, 20086).

Die Korrektur des Messergebnisses wird folgendermalen durchgefuhrt (Eurolab
Deutschland, 2006):

ykorr = ymess -A GIEiChUng 88

A wird als mittlere Abweichung bezeichnet und errechnet sich wie folgt:

A = X ness — Xref Gleichung 84

mess

6.3 Berechnung der Messunsicherheit

Nach erfolgter Korrektur des Messergebnisses wird fir das korrigierte Ergebnis eine
Standardunsicherheit berechnet (Eurolab Deutschland, 2006):

2
u(ykorr)2 = S(Ymess )2 + U(A)2 = Ss + Sm% + U(Xref )2 GIEiChung 85

Ist eine direkte Ubertragbarkeit der am Referenzobjekt festgestellten systematischen
Abweichung auf die zu untersuchenden Messobjekte eher zweifelhaft, wird von einer
Korrektur abgesehen (Eurolab Deutschland, 2006).

Erfolgte keine Korrektur des Messergebnisses bzw. wurde festgestellt, dass die sys-
tematischen Abweichungen entsprechend Gleichung 82 nicht signifikant sind, wird die
mittlere Abweichung als Unsicherheitsbeitrag in die Messunsicherheit eingerechnet.
Die Messunsicherheit errechnet sich dann wie folgt (Eurolab Deutschland, 2006):

u(yunkor‘r )2 = S(Ymess )2 + U(A)E + Ae =
: — Gleichung 86
82 + Sm% + u(xref )2 + (X mess — Kref )2 g

v

Mit Hilfe von Gleichung 85 bzw. Gleichung 86 erhalt man fiur ein Messverfahren eine
GGesamtmessunsicherheit, die auf dem Prinzip der Genauigkeit aus Kennwerten zur
Richtigkeit und Prazision eines Messverfahrens aufgebaut ist.

Die in den Kapiteln 4, 5 und 6 beschriebenen Methoden dienen zur Bestimmung der
Messunsicherheit bei Prufverfahren. Die Verfahren in Kapitel 4 und Kapitel 6 ermaégli-
chen einem Laboratorium die Ermittlung der Messunsicherheit von Messverfahren in-
nerhalb ihres Laboratoriums. Ringversuche (siehe Kapitel 5) erméglichen nicht nur die
Bestimmung der Messunsicherheit, sondern liefern auch die Mdoglichkeit, die Arbeits-
weise eines Laboratoriums bei der Durchfihrung der Messverfahren zu tberprifen
(siehe Kapitel 5.11).

Im weiterfuhrenden Teil dieser Arbeit werden anhand von funf Prufverfahren die einzel-
nen Maoglichkeiten far die Ermittlung der Messunsicherheit umgesetzt.
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7. Ausgewahlte Versuche

Die in diesem Kapitel beschriebenen Versuche werden im ISTU-Labor regelmaBig
durchgefuhrt. Ziel dieses Kapitels ist es, einen Uberblick uber die Messprinzipen der
einzelnen Messverfahren zu liefern und mdogliche Quellen der Messunsicherheit aufzu-
zeigen.

Bei der konventionellen Bitumenprifung erfolgt die Klassifizierung und Beurteilung der
bituminésen Bindemittel bei festgelegten Prifbedingungen (z.B. Temperatur). Zu den
konventionellen Prifmethoden zahlen Nadelpenetration, Brechpunkt nach Fraall usw.
Ein Ruckschluss auf das tatséchliche Gebrauchsverhalten ist nur Uber Erfahrung und
Abschatzung maoglich. Im Rahmen eines amerikanischen StraBenforschungspro-
gramms SHRP wurden Prifmethoden entwickelt, die gebrauchsverhaltensorientierte
Ergebnisse liefern. Prufmethoden wie Biegebalkenrheometer, Dynamisches Scherrhe-
ometer zdhlen zu diesen Priafmethoden. Die Klassifizierung der Bitumensorte erfolgt
Uber physikalische Grenzwerte (Litzka, 1998).

7.1 Biegebalkenrheometer (BBR)

Mit dem Biegebalkenrheometer ist es mdoglich, das Tieftemperaturverhalten von bitu-
menhaltigen Bindemitteln zu beschreiben. Bei diesem Versuch wird auf die Probe eine
Biegezugspannung aufgebracht und die Durchbiegung als Funktion der Zeit gemessen
(siehe Abbildung 9) (Arbeitsanweisung des ISTU-Labors AA 305, 2005). Aus der re-
sultierenden Durchbiegung wird die Biegesteifigkeit S und der m-Wert, welcher die Re-
laxationsfahigkeit und Kriechfahigkeit des Bitumens beschreibt, errechnet.

7.1.1 Probekorperherstellung und Versuchsdurchfiihrung

Die Herstellung der Probekérper und die Versuchsdurchfiihrung erfolgt nach der
ONORM EN 14771 und der Arbeitsanweisung des ISTU-Labors AA 305. Das erhitzte
Bitumen wird in eine prismatische Form gegossen. Die Form (siehe Abbildung 8
rechts) besteht aus Aluminiumteilen. Aluminium wird aufgrund seines hohen \Warme-
leitkoeffizienten verwendet. Ein Auslegen der Innenseite mit Kunststofffolien ist erfor-
derlich, um ein Verkleben des Bitumens mit der Form zu verhindern.

| 1" wiils | & M Aluminium Form
¥ _ ;R B
|

¥ Kunststoffolie
Bitumenbalken

l

N N | 6.25r1'nm

Abbildung 8: Gerat, Ausgussform, Probebalken (Arbeitsanweisung des ISTU-Labors
AA 305, 2005)
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In jede Form werden 15 g Bitumen gefillt. Es ist darauf zu achten, dass das Bitumen
auf mindestens 180 °C und maximal 185 °C erwarmt wird. Das EingieBen des Bitu-
mens erfolgt in einem Zug mit leichter Uberfillung der Form und mit anschlieBender
Abkuhlung bei Raumtemperatur. Der Zeitraum zwischen der Herstellung der Probe
und der Versuchsdurchfihrung darf vier Stunden nicht dberschreiten. Beim Ausbau
der Probe aus der Form ist darauf zu achten, dass es zu keiner Deformierung des
Probekorpers kommt. Durch eine Verformung des Probekérpers kann der Messwert
beeinflusst werden. Der Probekorper wird in einem Ethanolbad innerhalb eines Zeit-
raumes von 60 Minuten auf die gewtnschte Priftemperatur temperiert. Die Tempera-
tur im Flussigkeitsbad darf sich von der Priftemperatur héchstens um +0,1 °C unter-
scheiden. Fur jede Prufung an einer Bitumensorte werden zwei Messungen durchge-
fuhrt. Dabei ist darauf zu achten, dass die beiden Probekérper gleich viel Zeit im Etha-
nolbad verbringen. Bei einer unterschiedlich langen Lagerung wirde ein Unterschied in
der Bitumensteifigkeit auftreten.

Eine Kalibrierung des Versuchsgerdtes erfolgt einmal t&glich. Bevor der Versuch
durchgefuhrt wird, muss die Temperatur fur das Ethanolbad eingestellt werden. Die
Temperatur zwischen dem Ethanolbad und der angezeigten Temperatur ist mit einem
kalibrierten Thermometer zu kontrollieren. Sollte es eine Abweichung von mehr als
+0,1 °C geben, so ist dies zu vermerken.

Bevor mit dem Einbau des Prufkérpers in das Messgerat begonnen wird, sind die Di-
cke und die Breite des Probekorpers zu messen. Die Breite des Balkens hat einen
grofen Einfluss auf das Messergebnis. Nach dem Einbau wird eine Kontaktlast auf den
Probekorper aufgebracht, um die Ubertragung zwischen Probekérper und Lastiiber-
tragungskopf sicherzustellen. Der anschlieBende Ablauf der Prifung erfolgt mit einem
programmierten Prifsystem. An den Probekorper wird dabei eine Prdflast von
930 mN in einem Zeitraum von 240 Sekunden aufgebracht und das Prufgerat zeich-
net die Durchbiegung in Feldmitte sowie die Pruflast auf. Die Steifigkeit wird aus der
Durchbiegung berechnet (siehe Gleichung 87). Die Steifigkeit wird tber die Belas-
tungszeit als Graph im doppeltlogarithmischen Malstab aufgetragen. Die Steigung ei-
ner Tangente an diese Kurve stellt den m-Wert dar (siehe Abbildung 9).

!
()

Wegaufnehmer

/ simulierte 2-Stundensteifigkeit
/ bei 10°C héher
>

Luftlager
Sl 80
I I Kraftaufnehmer
/ Ethanol
{ /
2

| -Balkenauflager

log Belastungdauer [sec]

Kriechsteifigkeit

. Steigung = m-Wert

Thermosensor—|

15 30 60 120 240
log Belastungdauer [sec]

Abbildung 9: Messprinzip des BBR (Blab, 2004)
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Messungen, bei denen die Durchbiegung in Feldmitte gréBer als vier Millimeter oder
kleiner als 0,08 Millimeter ist, sind ungultig. Bei einer Durchbiegung grofier als vier
Millimeter ist die Linearitat der Verformung nicht mehr gegeben, und bei weniger als
0,08 Millimeter besitzt die Aufzeichnung des Prifgerates eine nicht ausreichende Ge-
nauigkeit (ONORM EN 14771, 2005). Die gemessene Steifigkeit S,,(t) wird fur die Be-
lastungszeiten von 8,0 s, 15 s, 30,0 s, 60,0 s, 120 s, und 240 s mit folgender Glei-
chung berechnet (ONORM EN 14771, 2005):

S, (t)= -5 Gleichung 87
" 4bh335(t) eichung

Der m-Wert wird fur die gleichen Belastungszeiten ermittelt (ONORM EN 14771,
2005):

dlog[S(t)]
dlog(t)

m(t) =

=B+2xCxlog(t) Gleichung 88

Legende fur Gleichung 87 und Gleichung 88
A, B, C Regressionskoeffizienten aus der Gleichung log(S,(t)) = A + B-log(t) +C-[log(t)]?

b Breite des Probekdrpers [mm]

h Hohe des Probekérpers [mm]

L Abstand zwischen den beiden Auflagern [mm]
m(t) m-Wert zur Zeit t

P gemessene Pruflast [mN]

S(t) Biegekriechsteifigkeit zur Zeit t [MPa]

S.(t) Biegekriechsteifigkeit zur Zeit t [MPa]

t Belastungsdauer [sec]

o(t) Durchbiegung des Probekdrpers zur Zeit t [mm]

Die Biegekriechsteifigkeit S und der m-Wert sind fur die entsprechenden Belastungs-
zeiten als arithmetischer Mittelwert aus mindestens zwei Prufungen anzugeben. Die
Steifigkeit wie auch der m-Wert sind mit drei Wertestellen anzugeben. Die Differenz
zwischen zwei Ermittlungsergebnissen Uberschreitet die Werte, die in Tabelle 3 aufge-
listet sind, in einem von zwanzig Fallen (ONORM EN 14771, 2005).

Tabelle 3: Wiederhol- und Vergleichprazision (ONORM EN 14771, 2005)

Wiederholprazision r Vergleichprazision R
% des Mittelwerts % des Mittelwert
Kriechsteifigkeit 9 27
m- Wert 4 13
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7.2 Nadelpenetration

Die Bestimmung der Nadelpenetration gehort zu den konventionellen Bitumenprufun-
gen. Bei diesem Verfahren wird die Harte von Bitumen bestimmt. Dabei wird die
Wegstrecke gemessen, die eine Nadel unter festgelegten Bedingungen senkrecht in
einer Probe zurtcklegt.

7.2.1 Probekérpervorbereitung

Das Bitumen wird auf 135 °C erhitzt und in einen Penetrationstiegel gefullt. Dabei ist
darauf zu achten, dass die Hohe der Einfullung mindestens 10 Millimeter gréBer ist als
die zu erwartete Penetration. Die Proben sind anschlieBend bei Raumtemperatur
(15 °C bis 30 °C) zu lagern.

7.2.2 Messung und Auswertung

Abbildung 10: Nadelpenetration (Litzka, 2000,/2001)

Bevor mit der Prifung begonnen wird, sind die Proben fur die gleiche Zeitspanne, die
fur die Abkthlung benétigt wurde, in ein temperaturkonstantes Bad zu legen. Die Pri-
fung erfolgt unter folgenden Bedingungen:

e Pruftemperatur 25 + 0,1 °C
e Belastung 100 + 0,1 g
e Prufzeit5+0,1s

Der Zeitraum zwischen Abkuhlen und Temperieren darf 4,5 Stunden nicht Gberschrei-
ten. Die Prufung erfolgt unter Wasser in einem Aufnahmegefall auf dem Penetrome-
tertisch. Die Nadel wird bis an die Bitumenoberflache abgesenkt ohne einzudringen.
Die Anzeige des Penetrometerskala wird auf Null gestellt. Mit dem Auslésen der Arre-
tierung der Fuhrungstange beginnt auch die Stoppuhr zu laufen. Die Eindringtiefe wird
abgelesen (siehe Abbildung 10). Es sind drei Messungen an verschiedenen Punkten
durchzufihren, welche nicht weniger als 10 mm vom Tiegelrand und untereinander
entfernt sein durfen. Das Prufergebnis ist der Mittelwert der Ergebnisse, gerundet auf
die nachste ganze Zahl. Es ist in Zehntel-Mlillimeter anzugeben.
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7.3 Dynamisches Scherrheometer (DSR)

Bitumen muss, um Spurrinnen zu vermeiden bei hohen Temperaturen, steif und elas-
tisch sein. Um Ermidungsrisse zu vermeiden, muss es bei tiefen Temperaturen leicht
verformbar aber trotzdem ausreichend elastisch sein. Beide Eigenschaften lassen sich
Uber den komplexen Schermodul G* und tUber den Phasenverschiebungswinkel & aus-
drucken. Diese beiden Komponenten lassen sich mit Hilfe des ,Dynamischen
Scherrheometer” bestimmen. Die Versuchsdurchfuhrung und die Probenvorbereitung
werden gemal ONORM EN 14770 durchgefuhrt.

7.3.1 Probenkérpervorbereitung

Eine Menge von 10 g Bitumen wird erwarmt und homogenisiert. Das flussige Bitumen
wird in die entsprechende Kautschukform gegossen (2-3 g). Wahrend das Bitumen in
der Form auf Raumtemperatur abkahlt, werden die Messsensoren, welche sich am
Gerat befinden, auf Messtemperatur vorgewarmt. Die Messsensoren bestehen aus
zwei Platten. Das Bitumenplattchen wird auf die untere Platte gelegt, anschlieBend
werden die Platten des Messsensors zusammengefahren. Dabei entsteht ein Bitu-
menbauch auf der Seite, der mit einem Spatel abgeschnitten wird. AnschlieBend wird
der Abstand zwischen den Platten nachjustiert. Es erfolgt die Temperatureinstellung
des Messsensors und der Probe mittels eines Temperiermediums (Wasser). Das
Wasser umspult den gesamten Messsensor. Nachdem die Probe die Messtempera-
tur erreicht hat, wird noch etwa zehn Minuten gewartet, um eine gleichmaflige Durch-
temperierung der Probe zu erreichen, bevor mit dem Messvorgang begonnen wird
(Arbeitsanweisung des ISTU-Labors AA 304, 2005).

7.3.2 Messung und Auswertung

Zuerst findet ein Einschwingvorgang fur die obere Platte statt, indem diese mit einer
Frequenz von 1,5 Hz zehn Zyklen lang oszilliert (siehe Abbildung 11). Dabei wird vom
DSR jenes Drehmoment gemessen, welches bendtigt wird, um die eingestellte Defor-
mation zu erreichen. Bei den nachsten zehn Messschwingungen oszilliert die obere
Platte mit dem gemessenen Drehmoment und die Deformation wird gemessen. Der
DSR ist an einen Computer angeschlossen, tber diesen erfolgt sowohl die Messein-
stellung als auch die Datenauswertung. Es werden der komplexe Schermodul G* und
der Phasenverschiebungswinkel 8 vom Computer ausgegeben. Der Schermodul ist in
Pascal auf drei Wertestellen und der Phasenwinkel in Grad, auf O,1° gerundet an-
zugeben (ONORM EN 14770, 2008).
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Abbildung 11: Messprinzip des DSR, (Litzka, 1998)

7.4 Bestimmung der maximalen Rohdichte

Die Rohdichte wird zusammen mit der Raumdichte bendétigt, um den Hohlraumgehalt
einer verdichteten Asphaltprobe und andere, mit dem Volumen im Zusammenhang
stehende Eigenschaften von verdichteten Proben zu errechnen (ONORM EN 12697-5,
2002). Die Rohdichte wird mit Hilfe eines volumetrischen Verfahrens bestimmt.

7.4.1 Probekérpervorbereitung
Die Probenahme erfolgt gemal EN 12697-27. Die entnommenen Proben werden ent-
sprechend EN 12697-5 vorbereitet (EN 12697-5, 2002):

e Mischgutproben durch entsprechendes Homogenisieren;

e Ausbauproben werden gereinigt, bis zur Massekonstanz getrocknet und zerlegt;

e die Zerlegung erfolgt in grobe Bestandteile und Agglomerate, die eine maximale
GrolBe von sechs Millimetern aufweisen;

Nach erfolgreicher Zerlegung wird das Prufverfahren durchgefuhrt. Dabei miussen die
Massen auf 0,1 g genau bestimmt werden und das Volumen des Pyknometers muss
auf 0,5 x 10° m3 genau ermittelt werden (EN 12697-5, 2002).

7.4.2 Messung und Auswertung
Die Durchftihrung der Messung erfolgt gemal EN 12697-5 und der Arbeitsanweisung
des ISTU-Labors AA 405:

e \Wagung des leeren Pyknometers (siehe Abbildung 12) (Gewicht m,);

e Fullung des Pyknometers mit der heilen Mischgutprobe und erneutes Wiegen
(Gewicht m,);

e Fullung des Pyknometers mit gekochtem Wasser bzw. mit Toluol, bis 30 mm un-
ter den Rand. Die eingeschlossene Luft wird mit Hilfe eines Teilvakuums heraus-
getrieben;
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e Fullung des Pyknometers bis zur Messmarke mit luftfrei gekochtem \Wasser oder
Toluol;

e das Pyknometer wird in ein \Wasserbad gestellt, um die Probe und das \Wasser
bzw. das Losungsmittel auf gleiche Temperatur wie das \Wasserbad zu bringen.
Das Wasserbad hat eine gleichmafBige Temperatur (+ 1 °C). Bei Verwendung ei-
nes Lésungsmittels ist die Temperatur des \Wasserbads innerhalb von + 0,2 °C
zu halten;

e das Pyknometer wird wieder bis zur Messmarke geftllt und aus dem Wasserbad
genommen mit anschlieBendem Wiegen (Gewicht mg);

Schliffaufsatz
Mellmarke

Kernschliff KNS

nach DIN 12242 Teil 1
passend zur

Weithals - Standflasche

Weithals -Standflasche
nach OIN 12039

Abbildung 12: Pyknometer (DIN 1996-7, 1992)

Die Rohdichte wird dann wie folgt berechnet:

1000.v. - Ms ~Ma Gleichung 89

Die Prazisionsdaten fur die Verwendung von Wasser stammen aus in Schweden
durchgefuhrten Experimenten. Die Prazisionsdaten fur die Verwendung von Ldsemittel
entsprechen DIN 1996-7:13983. Diese Daten sind in Tabelle 4 aufgelistet.

Tabelle 4: Wiederhol- und Vergleichprazision (ONORM EN 12697-5, 2002)

Wiederholprazision r bei Wasser [kg/m?] 1,1

Vergleichprazision R bei Wasser [kg/m?] 22

Wiederholprazision r bei Losungsmittel 1,9
[kg/m?]

Vergleichprazision R bei Lésungsmittel 42
[kg/m3]
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7.5 Kalibrierung - Vier-Punkt-Biegebalken (4PBB)

Fur die Ermittlung der Steifigkeit werden in der ONORM EN 12697-26 mehrere Ver-
fahren vorgestellt. Im Labor des Institutes fur Stralenbau und Stralenerhaltung wird
das Verfahren ,Vier-Punkt-Biegebalken® angewandt.

Der Versuch mit dem Vier-Punkt-Biegebalken dient zur Ermittlung der temperatur- und
belastungsabhangigen Steifigkeit von Asphalt. Die Messergebnisse dienen als Kenn-
grolBe auf die relative Leistungsfahigkeit des Asphaltes in der Fahrbahnbefestigung.

Ein prismatischer Prufkérper wird einer periodischen Vierpunkt-Biegeprifung mit freier
Rotation und horizontaler Translation an allen Belastungs- und Reaktionspunkten un-
terzogen. Die Biegung wird durch die Bewegung der mittigen Lastpunkte in vertikaler
Richtung senkrecht zur Langsachse erreicht (siehe Abbildung 13).

i

| i
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Legende

Aufgebrachte Last

Reaktion

Probekérper

Probekorperklemme

Verformung

Riickkehr in die urspriingliche Position
Freie Translation und Rotation

N
—— L —-— -
N —t—— O

SN AWk =
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]
Abbildung 13: Prinzip des 4-Punkt-Biegebalken, (ONORM EN 12797-26, 2004)

Die vertikale Lage der beiden Endpunkte bleibt erhalten (ONORM EN 126397-26,
2004). Die ausgeubte periodische Verschiebung ist sinusférmig. Beim Versuchsablauf
werden die fur die Verformung des Probekérpers erforderliche Kraft als Funktion der
Zeit sowie als Phasenverzégerung zwischen dem Kraftsignal und dem Verschiebungs-
signal gemessen (ONORM EN 12697-26, 2004).

Um zuverlassige Ergebnisse des Prufgerates zu gewahrleisten, wird es regelmalig ka-
libriert. Fur den Kalibriervorgang wird ein Kalibrierkdrper aus Aluminium und Teflon
verwendet (siehe Abbildung 37 und Abbildung 43). Bei den Versuchen wird im Rah-
men der gegenstandlichen Arbeit der Einfluss des Drehmomentes auf das Messer-
gebnis untersucht (siehe Kapitel 8.9).

7.5.1 Einbau des Probekorpers und Versuchsablauf

Der Kalibrierkérper aus Aluminium (siehe Abbildung 37) oder Teflon (siehe Abbildung
43) wird gemal der Arbeitsanweisung AA O0O1 des Laboratoriums eingebaut (Arbeits-
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anweisung des ISTU-Labors AA 001, 2005). Der Kalibrierkérper wird gemeinsam mit
der Gestangevorrichtung in die in der Klimakammer angeordnete Prifvorrichtung ein-
gebaut. Dabei ist zu beachten, dass der Taster 1 (innen liegend) und der Taster 2 in-
nerhalb eines definierten Bereichs schwingen. \Ware dies nicht der Fall, wirde keine
Materialaufzeichnung erfolgen. Taster 2 steuert den Versuch tber die Dehnungsampli-
tude. Ist der Prufkorper entsprechen der Arbeitsanweisung AA 001 fertig eingebaut,
kann mit der Durchftihrung der Priafung begonnen werden.

Bevor der Versuch startet, muss der Kalibrierkérper die gewahlte Pruftemperatur er-
reichen (+0,5 °C). AnschlieBend kann der Kalibrierversuch gestartet werden. Bei dem
Versuch wird der Prifkdrper mit einer konstanten Dehnungsamplitude belastet. Diese
betragt fur den Kalibrierversuch 0,0339 mm, dies entspricht 50 Mikrostrains. Das
Verhaltnis Taster 2 zu Taster 1 darf 1,15 nicht Gberschreiten. Nach dem Versuch-
sende werden die Daten gespeichert und der Kalibrierkérper ausgebaut.

Es wird der komplexe Modul E*, der sich aus den Komponenten E; und E;, zusammen-
setzt und der Phasenwinkel ® gemessen. Die Komponente E; wird als reelle Kompo-
nente des komplexen Moduls E* bezeichnet und errechnet sich wie folgt:

F U 2 .
E, = y-(5008¢+ 107 - ) Gleichung 90

Die Komponente E; ist die imagindre Komponente des komplexen Moduls E* und er-
rechnet sich wie folgt:

E, = -(gsin ¢) Gleichung 91

Legende fur Gleichung 90 und Gleichung 91:

E, reelle Komponente des komplexen Moduls [MPa]

E.,  imaginare Komponente des komplexen Moduls [MPa]
F Belastungskraft [N]

D Verschiebung [mm]

Y Formfaktor

u Massefaktor

(0] Phasenwinkel [°]

w Kreisfrequenz [rad/s]

Mit den Werten E; und E; wird der komplexe Modul E* berechnet:

E* =+Ef +E3 Gleichung 92
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8. Bestimmung der Messunsicherheit fiir die
ausgewahlten Bitumen- und Asphaltprifungen

Das Laboratorium des Institutes fur StrafBenbau und StraBBenerhaltung nahm im Jahre
2005 an einem Ringversuch teil. Bei diesem Ringversuch wurden mehrere Prufverfah-
ren durchgefuhrt. Fur die gegenstandliche Arbeit wurden zwei Versuche herausge-
nommen, um die Messunsicherheit mit Hilfe von Daten eines Ringversuchs zu
bestimmen. Bei diesen beiden Versuchen handelt es sich um:

e Dynamisches Scherrheometer (DSR)
e Nadelpenetration

AuBerdem wurden drei weitere Versuche analysiert, die regelmafig im Labor durchge-
fuhrt werden. Bei den Versuchen handelt es sich um:

e Kalibrierung am 4-Punkt-Biegebalken
e Rohdichtebestimmung
e Biegebalkenrheometer (BBR)

Fur den Versuch 4-Punkt-Biegebalken wird der Einfluss des Einspannmomentes auf die
Messwerte untersucht. Bei der Rohdichtebestimmung wird der Einfluss der Laboran-
ten auf die Vergleichsprazision untersucht. Fur den Biegebalken-Rheometer wird die
Wiederholprazision ermittelt.

8.1 Biegebalkenrheometer

Mit Hilfe dieses Versuches wird die Steifigkeit und der m-Wert bestimmt (siehe Kapitel
7.1). Ziel dieser statistischen Untersuchung ist es, die Auswirkung unterschiedlicher
Chargen auf die Messunsicherheit zu bestimmen. Fir die Bitumensorte B70/100
werden Werte von mehreren Jahren herangezogen. Diese sind im Anhang in Tabelle
B-1 aufgelistet. Bei dem Versuch werden die Biegesteifigkeit S und der m-Wert far
8s, 12 s, 15 s, 30 s, 60 s, 120 s, 240 s aufgezeichnet. Fur die weitere Berech-
nung wird jedoch nur der Wert fur 60 Sekunden herangezogen, da dies jener \Wert
ist, der bei der Bestimmung des Tieftemperaturverhaltens von Bitumen maligebend
ist. Der Versuch wird bei Temperaturen von -12 °C, -18 °C und -24 °C durchgefuhrt.
Fur die Temperatur von —24 °C wurde nur eine Charge aus dem Jahre 2004 zur Ver-
fugung gestellt. Far jede Temperatur werden zwei Messungen durchgeftihrt. Der Mit-
telwert ist die Prifgrofe.

Die in der ONORM EN 14771 (siehe Tabelle 3) aufgelisteten Wiederholpréazisionen
werden nicht uberschritten (siehe Tabelle 5 und Tabelle B6).

Tabelle 5: Wiederholprazision r in [%] der Biegesteifigkeit S fiir den Versuch BBR

Temperatur Wiederholprazision r [%]
[°C] Messdatum
19.11.2004 | 06.06.2006 | 23.04.2007
12 5,23 3,32
-18 4,81 7,04 1,97
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Tabelle 6: Wiederholprazision r in [%] des m-Wertes fiir den Versuch BBR

Temperatur Wiederholprazision r [%]
[°C] Messdatum
19.11.2004 | 06.06.2006 | 23.04.2007
12 1,32 2,59
-18 2,35 2,92 1,50

In Abbildung 14 werden die einzelnen Prifgroien der jeweiligen Jahre sowie die Stan-
dardabweichung der beiden Messwiederholungen dargestellt. Fur die Probe aus dem
Jahre 2005 wurde nur eine einzelne Probe bei einer Temperatur von -18 °C gepruft.
Neben der Steifigkeit S wird auch der m-Wert bei der Priafung ermittelt. Abbildung 15
zeigt die ermittelten m-Werte und deren Abweichungen zwischen den Wiederholmes-
sungen. Die Schwankungen der Prifgroen der einzelnen Jahre, bei einer Temperatur
von -18 °C, sind sowohl bei der Steifigkeit S als auch beim m-\Wert gering.

Biegesteifigkeit S

300,00 -

250,00 -
200,00 -
150,00 -
100,00 -
50,00 J
0,00 -
-12 -18

Temperatur [°C]

Biegekriechsteifigkeit
S [MPa]

‘ m2004 wm2005 02006 m2007 |- Standardabweichung

Abbildung 14: BBR, Ermittelte Biegesteifigkeit S der einzelnen Jahren fiir die Tem-
peraturen -12 °C und -18 °C
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m-Wert

-12

Temperatur [°C]

m2004 m2005 ©2006 m@2007 | Standardabweichung

Abbildung 15: BBR, Ermittelte m-Wert der einzelnen Jahren fiir die Temperaturen -
12 °C und -18°C

Aus den einzelnen Mittelwerten wird ein Gesamtmittelwert errechnet. Die einzelnen
Standardabweichungen werden nach Gleichung 80 zu einer gesamten \Wiederholstan-
dardabweichung zusammengefasst. Der Variationskoeffizient errechnet sich aus Stan-
dardabweichung durch Gesamtmittelwert mal 100.

Die in Tabelle 7 aufgelisteten Daten zeigen den Gesamtmittelwert der gesamten Mes-
sungen getrennt nach Temperaturen sowie die einzelnen \Wiederholstandardabwei-
chungen. V, ist der Variationskoeffizient der Steifigkeit. V... 1St der Variationskoeffi-
zient des m-Wertes.

In Abbildung 16 ist zu erkennen, dass fur die Biegesteifigkeit S bei tieferen Temperatu-
ren hohere Standardabweichungen auftreten. Der Anteil der Standardabweichung be-
zogen auf den Gesamtmittelwert ist gering. Auch die Standardabweichung fir den
m-Wert steigt bei tiefen Temperaturen an (siehe Abbildung 17).

Tabelle 7: Wiederholprazision

Temperatur | Gesamtmittelwert pr\e{\\éligi(i;rco\l-on Gesamt pr\'a/i\gigiccl;r‘?o\/l;n Vg V et
o H (s) (s)
[°C] S [MPa] S [MPa] mittelwert m mWert [ [%0] [%%0]
-12 114,45 3,39 0,44 0,0063 2,96 1,42
-18 267,87 9,43 0,34 0,0056 3,51 1,67
-24 212 46,67 0,2315 0,0191 9,11 8.25
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Prozentueller Anteil der Standardabweichung zum
Gesamtmittelwert S

100% -
80% -
60% -
40% ~
20%

0% -

-12 -18
Temperatur [°C]

m Steifigkeit m Standardabweichung

Abbildung 16: BBR, Prozentueller Anteil der Wiederholstandardabweichung zur Bie-
gesteifigkeit S fur die Temperaturen -12°C, -18 °C, -24 °C

Prozentueller Anteil der Standardabweichung zum
Gesamtmittelwert m-Wert

100% -
80% -
60% -
40% -
20% -
0% -
12 -18 24

Temperatur [°C]

m m-Wert m Standardabweichung

Abbildung 17: BBR, Prozentueller Anteil der Wiederholstandardabweichung zum m-
Wertfiir die Temperaturen -12°C, -18 °C, -24 °C
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8.2 Nadelpenetration

Das Labor des Institutes fur Strafenbau und StraBBenerhaltung nahm im Rahmen der
Arbeitsgemeinschaft der Bitumen-Industrie im Jahre 2005 an einem Ringversuch zur
Nadelpenetration teil.

Der Versuch wurde mit zwei Bitumensorten durchgefthrt. Bei dem Bitumen handelt es
sich um die Sorten B50O/70 und PmB 45. An dem Ringversuch fur die Bitumensorte
B50/70 nahmen 24 Laboratorien teil, fur die Bitumensorte PmB 45 waren es 22
Laboratorien. Jedes Laboratorium fuhrte an zwei Proben jeweils drei Messungen
durch. Aufgrund der geringen Streuung zwischen den Proben wurde angenommen,
dass die Ergebnisse als wiederholbare Prifungen unter Wiederholbedingungen be-
trachtet werden kdnnen.

8.2.1 Messunsicherheitsermittlung fur Bitumen B50/70

Die Messergebnisse fur die Bitumensorte B 50,/70 sind in der Tabelle 8a zusammen-
gestellt. Weiters enthalten diese Tabellen jeweils die Ergebnisse der grafischen Ver-
einbarkeitsprufung nach Mandel (Tabelle 8b) und die numerischen Ausreilertests
(Tabelle 8c).

Anwendung der Mandel-h- und Mandel-k-Statistik

Zuerst werden fur die grafische Vereinbarkeitsprobe die k- und h-Werte berechnet
(Gleichung 34 und Gleichung 35). Durch die Anwendung der Mandel-h- und Mandel-k-
Statistik (siehe Kapitel 5.6) wird gezeigt, dass Laboratorium 8 gegentber den anderen
Laboratorien sehr hohe Ermittlungsergebnisse (siehe Abbildung 18) und Laboratorium
20 eine hohe Streuung bei den Wiederholmessungen (Abbildung 19) aufweist. Die La-
boratorien 13, 17 und 22 weisen auch einen sehr hohen k-Wert auf (siehe Abbildung
19).

Die Grenzwerte fur Mandel-k und Mandel-h werden Tabelle A-3 far 1 % des Signifi-
kanzniveaus und Tabelle A-4 fur 5 % des Signifikanzniveaus entnommen. Die 5 %
Grenze beschreibt ein Vertrauensniveau von 95 %. Wahrend bei Uberschreitung der
1 % Grenze mit einer \Wahrscheinlichkeit von 99 % damit zu rechnen ist, dass es sich
um einen maoglichen Ausreilier handelt.

Die moglichen Ausreier nach der Mandel-h- bzw. Mandel-k-Statistik werden mit Hilfe
der numerischen AusreiBertests weiter Uberpruft (siehe Anwendung der Tests nach
Cochran und Grubbs).

Anwendung der Tests nach Cochran und Grubbs

Der Cochran-Test (siehe Kapitel 5.7.1) zeigt, dass die Messergebnisse von Laborato-
rium 20 einen AusreiBer darstellen, der in der Folge bei der Auswertung nicht mehr
berdcksichtigt wird. Die errechnete Standardabweichung von Laboratorium Nummer
20 betragt 1,53 (siehe Tabelle 8a). Die Prifgrolie C (nach Gleichung 36) ergibt einen
Wert von 0,189 (Tabelle 8c). Diese Prufgrole ist groller als die beiden Grenzwerte
(siehe Tabelle A-1). Bei dem darauffolgend durchgefuhrten Cochran-Test wurden keine
Ausreil3er festgestellt, wobei hier das Ausreierlaboratorium nicht in die Berechnung
mit einbezogen wurde (Tabelle 8d).
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Entsprechend Kapitel 5.7.2 wird der Grubbs-Test ebenfalls angewendet. Der Test wird
auf den groBten (Gleichung 37) bzw. dem kleinsten Mittelwert (Gleichung 40) der
Messwertreihe sowie auf die beiden kleinsten (Gleichung 45) bzw. grofiten Mittelwerte
(Gleichung 41) einer Prufreihe angewendet. Mit der PrufgréBe G, wird der groBte Mit-
telwert einer Messwertreihe auf einen moglichen Ausreiler Uberpruft und gemal
Gleichung 37 berechnet. Die Prufgrole G wurde nach Gleichung 41 berechnet und
bezieht sich darauf, ob die beiden groften Mittelwerte einer Messwertreihe maogliche
AusreiBer sind. Fur die Uberprufung des kleinsten Mittelwertes einer Messwertreihe
wird die PrufgroBBe G, (Gleichung 40) berechnet. Die PrufgréBe G, (Gleichung 43) wird
fur die Uberpriufung der beiden kleinsten Mittelwerte einer Messwertreihe auf magli-
che Ausreif3er eingesetzt. Die jeweiligen Grenzwerte sind der Tabelle A-2 entnommen.

Die einzelnen Grubbs-Tests ergaben keine Ausreiler (siehe Tabelle 8c bzw. Tabelle
8d).

Mandel h-Statistik

Mandel-h

Al il w

Laboratorien Nummer

—=aMandelh ———-—-1% Grenze ------- 5 % Grenze

Abbildung 18: Mandel-h-Statistik-Vergleich, Nadelpenetration, Bitumen B50/70
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Abbildung 19: Mandel-k-Statistik-Vergleich, Nadelpenetration, Bitumen B50/70

Tabelle 8: Priifgrof3e Nadelpenetration B50/70

Tabelle 8a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte [mm] Mittelwert | Standardabw Fast-/stat.-
1 2 3 1 2 3 [mm] [mm]. AusreiBer
1 54,0 54,0 54,0 54,0 54,0 55,0 54,00 0,00
2 54,6 55,0 55,0 54,6 54,9 54,7 54,87 0,23
3 54,0 54,0 55,0 54,0 54,0 54,0 54,33 0,58
4 50,0 51,0 51,0 51,0 53,0 51,0 50,67 0,58
5 55,0 55,0 54,8 55,0 54,0 54,5 54,93 0,12
6 55,4 54,0 54,0 54,0 55,0 54,3 54,47 0,81
7 54,0 53,0 54,0 54,0 54,0 53,0 53,67 0,58
8 58,5 60,8 59,0 61,8 60,3 59,7 59,43 1,21
9 52,0 52,0 53,0 53,0 53,0 52,0 52,33 0,58
10 57,0 56,0 57,0 57,0 57,0 56,0 56,67 0,58
11 53,0 54,0 53,0 52,0 53,0 52,0 53,33 0,58
12 50,7 50,8 50,8 50,0 50,5 50,9 50,77 0,06
13 55,0 55,0 53,0 55,0 55,0 54,0 54,33 1,15
14 53,2 53,8 53,2 53,1 53,8 53,1 53,40 0,35
15 52,8 53,0 53,2 53,1 52,9 53,0 53,00 0,20
16 53,0 54,0 53,0 53,0 53,0 53,0 53,33 0,58
17 51,0 51,0 49,0 49,0 49,0 49,0 50,33 1,15
18 51,4 50,4 50,4 51,1 50,1 50,2 50,73 0,58
19 52,0 52,0 52,0 53,0 53,0 53,0 52,00 0,00
20 55,0 53,0 52,0 51,0 54,0 52,0 53,33 1,53 *x
21 57,0 57,0 58,0 58,0 58,0 58,0 57,33 0,58
22 55,0 57,0 57.0 57,0 57.0 57,0 56,33 1,15
23 54,0 53,0 53,0 53,0 54,0 54,0 53,33 0,58
24 54,0 54,0 55,0 53,0 53,0 53,0 54,33 0,58
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Tabelle 8b) Grafische Vereinbarkeitsprifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel

(gemal Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor Mandel h Mandel k mog!
Ausreil3er
1 0,080 0,000
2 0,486 0,322
3 0,242 0,805
4 -1,433 0,805
5 0,517 0,161
6 0,303 1,127
7 -0,062 0,805
8 2,573 1,687 *
9 0,672 0,805
10 1,309 0,805
11 0,215 0,805
12 -1,387 0,080
13 0,242 1,610 *
14 0,184 0,483
15 -0,367 0,279
16 0,215 0,805
17 -1,585 1,610 *
18 -1,403 0,805
19 0,824 0,000
20 0,215 2,130 *
21 1,613 0,805
22 1,156 1,610 *
23 0,215 0,805
24 0,242 0,805

Tabelle 8c) Numerische AusreiB3ertests

Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%

0,189 0,148 0,176
G, 2,573 2,802 3,112
G 0,564 0,4994 0,4234
G, 1,585 2,802 3,112
G 0,783 0,4994 0,4234
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Tabelle 8d) Numerischer AusreiBertest ohne Laboratorium 20

Grenzwerte fur das

PrufgrolRe Signifikanzniveau:

5% 1%
C 0,146 0,148 0,176
G, 2,510 2,802 3,112
G 0,565 0,4984 0,4234
G, 1,561 2,802 3,112
G 0,778 0,4984 0,4234

Ermittlung der Préazisionskennwerte

Mit Hilfe der Formeln aus Kapitel 5.8 werden nun die Wiederholvarianz (Gleichung
49), die Varianz zwischen den Labors (Gleichung 50), die Vergleichvarianz (Gleichung
53) sowie der Gesamtmittelwert (Gleichung 48) des jeweiligen Merkmalsniveaus be-
rechnet. Die Standardabweichung ist die positive Quadratwurzel der Varianz. Es wur-
den folgende Werte ermittelt:

e (Gesamtmittelwert m = 03,82 mm
¢ Wiederholstandardabweichung s, = 0,66 mm
e Abweichung zw. Labors s = 2,22 mm
e Vergleichstandardabweichung sy = 2,31 mm

Wie in Kapitel 5.10 angegeben, kann die Vergleichstandardabweichung eines Ringver-
suches fur die Angabe der Messunsicherheit herangezogen werden. Die Messunsi-
cherheit fur die Nadelpenetration betragt 4,3 % vom Gesamtmittelwert der gemesse-
nen Eindringtiefe.

8.2.2 Messunsicherheitsermittlung fir Bitumen PmB 435

Die Messergebnisse fur die Bitumensorte Pmb 45 sind in der Tabelle 9a zusammen-
gestellt. Weiters enthalten diese Tabellen jeweils die Ergebnisse der grafischen Ver-
einbarkeitsprifung nach Mandel (Tabelle 9b) und die numerischen Ausrei3ertests
(Tabelle 9c bzw. Tabelle 9d].

Anwendung der Mandel-h- und Mandel-k-Statistik

Bei der Bitumensorte PmB 435 liefert der h-Wert (Gleichung 34) fur das Laboratorium
4 einen moglichen Ausreifier. Das Laboratorium 20 liefert einen sehr hohen k-\Wert
(Gleichung 35).

Die Grenzwerte fur Mandel-k und Mandel-h werden Tabelle A-3 fur 1 % des Signifi-
kanzniveaus und Tabelle A-4 fur 5 % des Signifikanzniveaus entnommen. Die 5 %
Grenze beschreibt ein Vertrauensniveau von 95 %. Wahrend bei Uberschreitung der
1 % Grenze mit einer Wahrscheinlichkeit von 99 % damit zu rechnen ist, dass es sich
um einen mdaglichen Ausreifler handelt.
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Mandel h-Statistik
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—Mandelh ———-—-1% Grenze ------- 5 % Grenze

Abbildung 20: Mandel-h-Statistik-Vergleich, Nadelpenetration, Bitumen PmB 45
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Abbildung 21: Mandel-k-Statistik-Vergleich, Nadelpenetration, Bitumen PmB 45

Anwendung der Tests nach Cochran und Grubbs

Nach Analyse des Cochran-Tests (Gleichung 36) wird entschieden, die Messergebnis-
se von Laboratorium 20 fur die weitere Berechung nicht mehr zu verwenden (siehe
Tabelle 9). Die errechnete Standardabweichung von Laboratorium Nummer 20 be-
tragt 1,53. Die PrufgréBe C (nach Gleichung 36) ergibt einen Wert von 0,236 (siehe
Tabelle 9c), diese PrufgroBe ist groler als die beiden Grenzwerte (siehe Tabelle A-1).
Eine Anwendung des Cochran-Tests auf die restlichen Ergebnisse zeigte keine Ausrei-
Ber (siehe Tabelle 9d).

Entsprechend Kapitel 5.7.2 wird der Grubbs-Test ebenfalls angewendet. Der Test wird
auf den groBten (Gleichung 37) bzw. dem kleinsten Mittelwert (Gleichung 40) der
Messwertreihe sowie auf die beiden kleinsten (Gleichung 45) bzw. grofiten Mittelwerte
(Gleichung 41) einer Prufreihe angewendet. Die Prufgrée G, uberprift den grofBten
Mittelwert einer Messwertreihe und gemal Gleichung 37 berechnet. Die Prufgrofle G
wurde nach Gleichung 41 berechnet und bezieht sich darauf, ob die beiden grofiten
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Mittelwerte einer Messwertreine mogliche AusreiBer sind. Fur die Uberprifung des
kleinsten Mittelwertes einer Messwertreihe wird die PrafgréBe G, (Gleichung 40) be-
rechnet. Die PrufgroBe G, (Gleichung 45) wird fur die Uberprufung der beiden kleins-
ten Mittelwerte einer Messwertreihe auf mogliche Ausreifier eingesetzt. Die jeweiligen
Grenzwerte sind der Tabelle A-2 entnommen. Die einzelnen Grubbs-Tests ergaben kei-
ne Ausreil3er (siehe Tabelle 9c bzw. Tabelle 9d)

Tabelle 9: PriifgroBBe Nadelpenetration PmB 45

Tabelle 9a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte [mm] Mittelwert | Standardabw. Fast-/stat.-
1 2 3 1 2 3 [mm] [mm] AusreiBer
1 44,0 44,0 45,0 45,0 45,0 45,0 44,33 0,58
2 45,3 46,2 44,8 46,3 44,9 45,4 45,43 0,71
3 48,0 48,0 45,0 48,0 48,0 45,0 45,67 0,58
4 40,0 41,0 41,0 42,0 42,0 42,0 40,67 0,58
5 45,0 45,0 45,0 45,0 48,0 455 45,00 0,00
B 44.4 44,8 445 445 44,9 44,5 44,57 0,21
7 45,0 48,0 45,0 45,0 45,0 45,0 45,33 0,58
8 46,6 47,5 47,7 47,6 47,0 48,7 47,27 0,59
9 44,0 45,0 44,0 44,0 44,0 44,0 44,33 0,58
10 48,0 47,0 48,0 48,0 47,0 48,0 47,00 1,00
11 45,0 45,0 44,0 43,0 44,0 44,0 44,67 0,58
12 43,3 43,0 42,6 43,6 43,2 42,8 42,97 0.35
14 43,5 43,5 43,2 442 43,9 43,5 43,40 0.17
16 47,0 47,0 47,0 47,0 470 47,0 47,00 0,00
17 43,0 42,0 43,0 42,0 42,0 42,0 42,67 0,58
18 43,8 45,3 45,5 43,9 44,0 44,2 44,87 0,93
19 44,0 45,0 44,0 44,0 44,0 45,0 44,33 0,58
20 42,0 44,0 45,0 42,0 45,0 43,0 43,67 1,53 * %
21 48,0 48,0 47,0 47,0 48,0 47,0 46,33 0,58
22 47,0 47,0 48,0 45,0 44,0 44,0 486,67 0,58
23 45,0 44,0 44,0 44,0 43,0 44,0 44,33 0,58
24 45,0 48,0 44,0 45,0 45,0 48,0 45,00 1,00
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Tabelle 9b) Grafische Vereinbarkeitsprifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandelh | Mandelk |™M09"
AusreiBer
1 -0,293 0,860
2 0,404 1,057
3 0,552 0,860
4 -2,616 0,860 *
5 0,130 0,000
6 -0,145 0,310
7 0,341 0,860
8 1,566 0,873
9 -0,293 0,860
10 1,397 1,490
11 -0,082 0,860
12 -1,159 0,523
14 -0,884 0,258
16 1,397 0,000
17 -1,349 0,860
18 0,045 1,385
19 -0,293 0,860
20 -0,715 2,276 *
21 0,974 0,860
22 1,186 0,860
23 -0,293 0,860
24 0,130 1,490 *

Tabelle 9c) Numerischer Ausrei3ertest

Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
Cc 0,236 0,16 0,189
G, 1,566 2,758 3,06
G 0,769 0,471 0,3927
G4 2,616 2,758 3,08
Go 0,550 0,471 0,3927

Tabelle 9d) Numerischer AusreiBertest ohne Laboratorium 20

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
0,132 0,180 0,189
G, 1,514 2,758 3,060
G 0,773 0,471 0,393
Gy 2,620 2,758 3,060
G 0,521 0,471 0,393




Ermittlung der Prazisionskennwerte

Mit Hilfe der Formeln aus Kapitel 5.8 werden nun die Wiederholvarianz (Gleichung
49]), die Varianz zwischen den Labors (Gleichung 50), die Vergleichvarianz (Gleichung
03) sowie der Gesamtmittelwert (Gleichung 48) des jeweiligen Merkmalsniveaus be-
rechnet. Die Standardabweichung ist die positive Quadratwurzel der Varianz. Es wur-
den folgende Werte ermittelt:

e (Gesamtmittelwert m = 44,85 mm
¢ \Wiederholstandardabweichung s, = 0,60 mm
e Abweichung zw. Labors s = 1,58 mm
¢ Vergleichstandardabweichung sy = 1,69 mm

Wie in Kapitel 5.10 angegeben, kann die Vergleichstandardabweichung eines Ringver-
suches fur die Angabe der Messunsicherheit herangezogen werden. Die Messunsi-
cherheit fur die Nadelpenetration betragt 3,76 % des Gesamtmittelwertes der ge-
messenen Eindringtiefe.

8.2.3 Vergleich der beiden Bitumensorten bezuglich Vergleichsprazision

Wie in Abbildung 22 zu erkennen ist, ist der Anteil der Vergleichpréazision zur gemes-
senen Eindringtiefe eher gering. Bei einem harteren Bitumen ist die Messunsicherheit
etwas geringer als bei einem weichern Bitumen. Fur eine funktionale Beziehung zwi-
schen der Vergleichsprazision und der gemessenen Eindringtiefe kann aufgrund der
wenigen Daten kein Zusammenhang hergestellt werden.

Prozentueller Anteil der Vergleichprazision zur
Eindringtiefe

100% -

80% -

60% -

40% -

20% -

0%

B50/70 PmB 45

Bitumensorten

m Gesamtmittelwert Eindringtiefe m Vergleichprazision

Abbildung 22: Nadelpenetration, prozentueller Anteil der Vergleichprazision am
Gesamtmittelwert der Eindringtiefe.
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8.3 Dynamischer Scherrheometer (DSR)

Das Labor fuhrte im Rahmen der Arbeitsgemeinschaft der Bitumen-Industrie im Jahre
2005 eine Ringanalyse mit diesem Verfahren durch. Der Schermodul G* und der Pha-
senverschiebungswinkel & wurden bei einer Temperatur von 50 °C und 60 °C ermit-
telt. Als Material wurden die Bitumensorten BS0/70 und PmB 45 verwendet. An
dem Ringversuch nahmen insgesamt 24 europaische Laboratorien teil, wobei nur an
10 Versuchsanstalten der DSR-Versuch durchgefuhrt wurde. Fur diesen Versuch exis-
tiert daher keine durchgehende Nummerierung der Labors.

Es wurden in jedem Labor drei Wiederholmessungen an dem Bitumen B50,/70 und
dem Bitumen PmB 45 zur Bestimmung des komplexen Schermoduls G* und des Pha-
senverschiebungswinkels & durchgefuhrt, nur Laboratorium Nummer 16 fuhrte bei
dem Bitumen B50/70 bei einer Temperatur von 60 °C nur zwei Wiederholungen
durch.

Mit Hilfe der im Kapitel 5.6 und Kapitel 5.7 beschriebenen Vereinbarkeitsprifungen
und der numerischen Ausreillertests werden die ermittelten Ergebnisse auf eventuelle
Ausreil3er Gberprft.

Die Grenzwerte fur Mandel-k und Mandel-h werden Tabelle A-3 fur 1 % des Signifi-
kanzniveaus und Tabelle A-4 fur 5 % des Signifikanzniveaus enthnommen.

Die maoglichen Ausreier nach der Mandel-h- bzw. Mandel-k-Statistik werden mit Hilfe
der numerischen Ausreiflertests weiter Uberprift (siehe Anwendung der Tests nach
Cochran und Grubbs).

In Tabelle 10 bis Tabelle 13 und Tabelle 15 bis Tabelle 18 werden die einzelnen Pruf-
gréBen der numerischen Ausreilertests gemal Kapitel 5.7 und die errechneten k-
und h-Werte gemall Kapitel 5.6 ausgewiesen. In den einzelnen Tabellen sind jeweils
fur den komplexen Schermodul und den Phasenverschiebungswinkel die einzelnen
PrufgroBen aufgelistet.

8.3.1 Messunsicherheitsermittlung fiir die Bitumensorte B50/70

Die Messergebnisse fur die Bitumensorte B50,/70 bei 50 °C sind in der Tabelle 10a
(Schermodul) und Tabelle 11a (Phasenwinkel) zusammengestellt. \Weiters enthalten
diese Tabellen jeweils die Ergebnisse der grafischen Vereinbarkeitsprifung nach Man-
del (Tabelle 10b bzw. Tabelle 11b) und die numerischen Ausreilertests (Tabelle 10c
bzw. Tabelle 11c). Die Messergebnisse und Auswertungen fur die Prifung bei 60 °C
sind analog in den Tabelle 12a-c (Schermodul) und Tabelle 13a-c (Phasenwinkel) dar-
gestellt.

Anwendung der Mandel-h- und Mandel-k-Statistik

Zuerst werden fur die grafische Vereinbarkeitsprobe die k- und h-Werte berechnet
(Gleichung 34 und Gleichung 35). Durch die grafische Darstellung kdnnen auf den ers-
ten Blick eventuelle Ausreif3er erkannt und mit den numerischen Ausreil3ertests weiter
verfolgt werden (siehe Anwendung der Tests nach Cochran und Grubbs). Die errech-
neten Werte von Mandel-h und Mandel-k fir den komplexen Schermodul und den Pha-
senverschiebungswinkel bei einer Pruftemperatur von 50 °C sind in Abbildung 23 und
Abbildung 24 dargestellt. Die errechneten Werte sind den entsprechenden Tabellen zu
entnehmen (siehe Tabelle 10b bzw. Tabelle 11b bzw. Tabelle 12b bzw. Tabelle 13b].
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In Abbildung 23 ist zu erkennen, dass Laboratorium Nummer 16 fur den komplexen
Schermodul einen hohen Ermittlungswert von 1,925 liefert. Fur den Phasenwinkel er-
kennt man, dass Laboratorium Nummer Laboratorium 20 die Grenzwerte der Indika-
torenlinien Uberschreitet (siehe Abbildung 23).

Laboratorium Nummer 17 weist eine sehr hohe Streuung zwischen den wiederholten
Messungen fur den komplexen Schermodul und den Phasenverschiebungswinkel auf
(siehe Abbildung 24). Der errechnete k-Wert fur Laboratorium 17 betragt 1,702 fur
den komplexen Schermodul (siehe Tabelle 10b) und 2,139 fur den Phasenverschie-
bungswinkel (siehe Tabelle 11b).

Bei einer Pruftemperatur von 60 °C wird die 5 % Grenze von Laboratorium Nummer
16 dberschritten (siehe Abbildung 25). Der errechnete k-Wert fur Laboratorium
Nummer 16 Uberschreitet die Grenzwerte der Indikatorenlinien (siehe Abbildung 26).

Die angeftihrten Grenzwerte fur Mandel-k und Mandel-h beziehen sich auf ein Signifi-
kanzniveau von 1 % und 5 %.

Mandel-h-Statistik-Vergleich 50 °C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmm Komplexer Schermodul G* 1 Phasenverschiebungswinkel
~~--1%Grenze e 5 % Grenze

Abbildung 23: Mandel-h-Vergleich fiir DSR bei einer Priftemperatur von 50 °C fir
die Bitumensorte B50/70
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Mandel-k-Statistik-Vergleich 50°C

25 -
X R £ B

Mandel-k

1,0
05
0,0

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G* 1 Phasenverschiebungswinkel
----1%Grenze - 5 % Grenze

Abbildung 24: Mandel-k-Vergleich fiir DSR bei einer Priftemperatur von 50 °C fur
die Bitumensorte B50/70

Mandel-h-Statistik-Vergleich 60°C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G* 1 Phasenverschiebungswinkel
-==-1%Grenze S % Grenze

Abbildung 25: Mandel-h-Vergleich fiir DSR bei einer Priiftemperatur von 60 °C fir
die Bitumensorte B50/70
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Mandel-k-Statistik-Vergleich 60 °C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G* 1 Phasenverschiebungswinkel
-=--1%Grenze o 5 % Grenze

Abbildung 26: Mandel-k-Vergleich fiir DSR bei einer Priiftemperatur von 60 °C fiur
die Bitumensorte B50/70

Anwendung der Tests nach Cochran und Grubbs

Die PrufgroBe C wurde nach Gleichung 36 berechnet und wird in Tabelle 10c bzw.
Tabelle 11c angefuhrt. Die entsprechenden Grenzwerte werden Tabelle A-1 entnom-
men.

Entsprechend Kapitel 5.7.2 wird der Grubbs-Test ebenfalls angewendet. Der Test wird
auf den groBten (Gleichung 37) bzw. dem kleinsten Mittelwert (Gleichung 40) der
Messwertreihe sowie auf die beiden kleinsten (Gleichung 45) bzw. grofBten Mittelwerte
(Gleichung 41) einer Prufreihe angewendet. Die Prufgrée G, uberprift den groften
Mittelwert einer Messwertreihe und gemal Gleichung 37 berechnet. Die Prifgrolie G
wurde nach Gleichung 41 berechnet und bezieht sich darauf, ob die beiden grofiten
Mittelwerte einer Messwertreine mogliche Ausreifer sind. Fur die Uberprifung des
kleinsten Mittelwertes einer Messwertreihe wird die PrifgroBe G, (Gleichung 40) be-
rechnet. Die PrufgroBe G, (Gleichung 45) wird fur die Uberprufung der beiden kleins-
ten Mittelwerte einer Messwertreihe auf mogliche Ausreiler eingesetzt. Die jeweiligen
Grenzwerte sind der Tabelle A-2 entnommen.

Fur den komplexen Schermodul bei 50 °C ergab der Grubbs-Test fur den gréf3ten Er-
mittlungswert von Laboratorium 16 (20040 Pa) keinen AusreiBer. Die PrifgroBe G,
ergab einen Wert von 1,925 (siehe Tabelle 10c]).
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Tabelle 10: PrifgréBe Komplexer Schermodul G* fur B50,/70 bei 50 °C

Tabelle 10a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-
1 ) 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 13970.,4 12925,7 142181 13704,73 685,94
4 16600,0 16600,0 17800,0 17000,00 692,82
12 15689,0 16073,0 16220,0 15984,00 274,17
16 19940,0 19960,0 20220,0 20040,00 156,20
17 14108,0 13288,0 15032,0 14142,67 872,52
20 18575,0 17625,0 18400,0 18200,00 505,58
21 131020 121270 123840 12537,67 505,34
22 15021,0 153840 158250 15413,33 402,35
23 14738,0 14895,0 14255,0 14629,33 333,55 *
24 13146,0 13366,0 13013,0 13175,00 178,28

Tabelle 10b) Grafische Vereinbarkeitsprifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel

(gemaRl Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
Ausreil3er

1 0,752 1,338

4 0,641 1,352

12 0,216 0,535

16 1,925 0,305

17 0,567 1,702 *

20 1,148 0,986 *

21 -1,245 0,986

22 -0,030 0,785

23 0,361 0,651

24 0,976 0,348

Tabelle 10c) Numerische AusreilBertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
C 0,290 0,445 0,536
G, 1,925 2,290 2,482
G 0,311 0,115 0,186
G4 1,245 2,290 2,482
Gs 0,654 0,115 0,186
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Tabelle 11: PrifgréBe Phasenverschiebungswinkel & fiir B50/70 bei 50 °C

Tabelle 11a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 [°] [°] AusreiBer
1 81,9 82,2 82,1 82,07 0,15
4 81,4 81,4 81,0 81,27 0,23
12 81,5 81,6 81,7 81,60 0,10
16 81,3 81,2 81,1 81,20 0,10
17 82,2 82,3 81,6 82,03 0,38 *
20 79,6 79,8 79,7 79,70 0,10 *
21 82,3 82,5 82,7 82,50 0,20
22 82,5 82,4 82,3 82,40 0,10
23 82,4 82,5 82,5 82,47 0,086
24 82,0 81,9 82,1 82,00 0,10

Tabelle 11b) Grafische Vereinbarkeitsprifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel

(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandelh | Mandel k mogl
Ausreil3er
1 0,404 0,863
4 0,538 1,305
12 0,145 0,565
16 0,616 0,565
17 0,365 2,139 *
20 -2,382 0,565 *
21 0,914 1,130
22 0,796 0,565
23 0,875 0,326
24 0,326 0,565

Tabelle 11c) Numerische AusreilBertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
c 0,457 0,445 0,536
G, 0,914 2,290 2,482
G 0,778 0,115 0,186
G, 2,382 2,290 2,482
Gs 0,203 0,115 0,186

Fur den Phasenverschiebungswinkel bei 50 °C hat Laboratorium Nummer 17 die ma-
ximale Standardabweichung von 0,38 (siehe Tabelle 11a). Die Prufgroie C ergibt ei-
nen Wert von 0,457 (siehe Tabelle 11c). Durch den Vergleich mit den Grenzwerten
nach Tabelle A-1 handelt es sich um einen Fastausreifier (0,457 ist grofer als 0,445
- Grenzwert von 5 % aber kleiner als 0,536 - Grenzwert von 1 %). Der Grubbs-Test,
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angewendet auf das niedrigste Ermittlungsergebnis, ergab fur Laboratorium Nummer
20 einen Fastausreifler. Der gemessene Wert betrug 79,7° (siehe Tabelle 11a). Die
PrufgroBie G, ergab einen Wert von 2,382 (siehe Tabelle 11c). Dieser Wert ist grof3er
als der Grenzwert 2,29 fur 5 % des Signifikanzniveaus (siehe Tabelle A-2) aber kleiner
als der Grenzwert 2,482 fur 1 % des Signifikanzniveaus (siehe Tabelle A-2). Fur den
komplexen Schermodul G* bei B0 °C wurden keine Ausreifler festgestellt (siehe
Tabelle 12c).

Tabelle 12: PrifgréBe Komplexer Schermodul G* fur B50,/70 bei 60 °C

Tabelle 12a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-

1 2 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 2927.2 3114,5 3248,7 3096,13 160,54
4 3710,0 3720,0 3960,0 3796,67 141,54
12 3838.,0 37886.,0 3671.,0 3765,00 85,46
16 3940,0 3830,0 3885,00 77,78
17 3775,0 37739,0 3849,0 3801,00 41,82
20 4257,0 4330,0 4252,0 4279,67 43,66
21 2683,0 2951,0 3033.0 2889,00 183,05
22 3654,2 3728,2 3729,2 3703,87 43,02
23 3389,0 3248,0 3581.,0 3405,33 168,10
24 3331.,0 3256.,0 3265.0 3284,00 40,95

Tabelle 12b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel

(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
Ausreiler
1 -1,164 1,418
4 0,520 1,251
12 0,444 0,755
16 0,732 0,687
17 0,530 0,368
20 1,681 0,386 *
21 -1,662 1,617
22 0,297 0,380
23 0,421 1,485
24 0,713 0,362
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Tabelle 12c) Numerische AusreiBBertests

Grenzwerte fur das

PrifgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
C 0,262 0,536 0,445
G, 1,657 2,280 2,482
G 0,562 0,115 0,186
G4 1,687 2,290 2,482
Go 0,412 0,115 0,186

Tabelle 13: PrifgréBe Phasenverschiebungswinkel & fiir B50/70 bei 60 °C
Tabelle 13a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 °] [°] AusreiBer
1 85,9 85,9 85,5 85,77 0,23
4 85,2 85,1 84,9 85,07 0,15
12 85,3 85,4 85,2 85,30 0,10
16 83,4 83,9 83,65 0,35 *
17 85,6 85,5 85,4 85,50 0,10
20 84,0 83,9 83,8 83,90 0,10 *
21 85,9 85,6 85,9 85,80 0,17
22 86,4 86,3 86,3 86,33 0,08
23 85,9 85,9 86,0 85,93 0,06
24 85,3 85,5 85,4 85,40 0,10

Tabelle 13b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1.8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
Ausreiler
1 0,515 1,384
4 -0,293 0,916
12 -0,024 0,599
16 -1,930 2,119
17 0,207 0,599
20 -1,641 0,599
21 0,554 1,038
22 1,170 0,346
23 0,708 0,346
24 0,092 0,599
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Tabelle 13c) Numerische AusreiBBertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
c 0,449 0,445 0,536
G, 1,237 2,290 2,482
G 0,707 0,115 0,186
Gy 1,870 2,290 2,482
G 0,168 0,115 0,186

Bei B0 °C liefert Laboratorium 16 fur den Phasenverschiebungswinkel eine Standard-
abweichung von 0,35, eine PrifgréBe C von 0,449 (siehe Tabelle 13c) und somit ei-
nen Fastausreif3er. \Weiters wurden die beiden Labors 16 und 20 mit den beiden nied-
rigsten Ermittlungswerten fir den Phasenwinkel als Fastausreifler gekennzeichnet. La-
boratorium Nummer 16 lieferte ein Ermittlungsergebnis von 83,65° und Laboratorium
Nummer 20 lieferte ein Wert von 83,9° (siehe Tabelle 13a). Die Priafgrole nach
Grubbs G, ergab einen Wert von 0,168 (siehe Tabelle 13c), und diese ist kleiner als
der Grenzwert (0O,186) fur 5 % des Signifikanzniveaus aber gréBer als der Grenzwert
(0,115] fur 1 % des Signifikanzniveaus.

Ermittlung der Prazisionskennwerte

Mit Hilfe der Formeln aus Kapitel 5.8 werden nun die Wiederholvarianz
(Gleichung 489), die Varianz zwischen den Labors (Gleichung 50), die Vergleichvarianz
(Gleichung 53] sowie der Gesamtmittelwert (Gleichung 48) des jeweiligen Merkmalsni-
veaus berechnet. Die Standardabweichung ist die positive Quadratwurzel der Varianz.
Fur das Bitumen B50/70 ergibt die Anwendung der I1ISO 5725 folgende Abweichun-
gen:

Komplexer Schermodul G* bei 50 °C:

e (Gesamtmittelwert m = 19483,67 Pa
¢ \Wiederholstandardabweichung s, = 912,57 Pa
e Abweichung zw. Labors s = 2347,972 Pa
e Vergleichstandardabweichung sg = 2403,268 Pa
Phasenverschiebungswinkel & bei 50 °C:
e (Gesamtmittelwert m = 81,72°
e \Wiederholstandardabweichung s, = 0,18°
e Abweichung zw. Labors s = 0,84°
e Vergleichstandardabweichung sg = 0,86°

Fur den komplexen Schermodul und den Phasenverschiebungswinkel bei 60 °C wurden
ebenfalls die einzelnen Standardabweichungen und die Gesamtmittelwerte berechnet:

Komplexer Schermodul G* bei 60 °C

e (Gesamtmittelwert m = 3580,41 Pa
e \Wiederholstandardabweichung s, = 114,74 Pa
e Abweichung zw. Labors s, = 413,69 Pa
e Vergleichstandardabweichung sy = 429,31 Pa
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Phasenverschiebungswinkel 8 bei 60 °C

e (Gesamtmittelwert m = 85,32°
e Wiederholstandardabweichung s, = 0,15°
e Abweichung zw. Labors s = 0,81°
e \ergleichstandardabweichung sy = 0,83°

Wie in Kapitel 5.10 angegeben, kann die Vergleichstandardabweichung eines Ringver-
suches fur die Angabe der Messunsicherheit herangezogen werden. Bei der Bestim-
mung des Phasenwinkels bei 50 °C betragt die Messunsicherheit 1,05 % vom Ge-
samtmittelwert, fir den komplexen Schermodul 15,52 % vom Gesamtmittelwert. Bei
der Bestimmung des Phasenwinkels bei 60 °C betragt die Messunsicherheit 0,96 %
vom Gesamtmittelwert, fir den komplexen Schermodul 11,99 % vom Gesamtmittel-
wert.

Tabelle 14: Komplexer Schermodul, Phasenverschiebungswinkel, Vergleichsprazisi-

on
Schermodul | Phasenwinkel | Vergleichprazision |Vergleichprazision
G* ) fur G* fur &
[Pa] [°] [7] [%6]
50 °C 15483,6 81,72 15,52 1,05
60 °C 3580,4 85,32 11,99 0,96

8.3.2 Messunsicherheitsermittlung fir die Bitumensorte PmB 45

Die Messergebnisse fur die Bitumensorte PmB 45 bei 50 °C sind in der Tabelle 15a
(Schermodul) und Tabelle 16a (Phasenwinkel) zusammengestellt. \Weiters enthalten
diese Tabellen jeweils die Ergebnisse der grafischen Vereinbarkeitspriafung nach Man-
del (Tabelle 15b bzw. Tabelle 16c¢) und die numerischen Ausreil3ertests (Tabelle 15c
bzw. Tabelle 16c). Die Messergebnisse und Auswertungen fir die Prifung bei 60 °C
sind analog in den Tabelle 17a-d (Schermodul) und Tabelle 18a-d (Phasenwinkel) dar-
gestellt.

Anwendung der Mandel-h- und Mandel-k-Statistik

Zuerst werden fur die grafische Vereinbarkeitsprobe die k- und h-Werte berechnet
(Gleichung 34 und Gleichung 35). Durch die grafische Darstellung kénnen auf den ers-
ten Blick eventuelle AusreiBer erkannt und mit den numerischen Ausrei3ertests weiter
verfolgt werden (siehe Anwendung der Tests nach Cochran und Grubbs). Die errech-
neten Werte von Mandel-h und Mandel-k fir den komplexen Schermodul und den Pha-
senverschiebungswinkel bei einer Pruftemperatur von 50 °C sind in Abbildung 27 und
Abbildung 28 dargestellt. Die entsprechenden Mandel-h und Mandel-k Werte fur eine
Pruftemperatur von 60 °C sind in Abbildung 29 und Abbildung 30 dargestellt.
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Mandel-h-Statistik-Vergleich 50 °C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22

Laboratorien Nummern

mmmmm Komplexer Schermodul G*

— Phasenverschiebungswinkel
————1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung 27: Mandel-h-Vergleich fiir DSR bei einer Priftemperatur von 50 °C, fir
die Bitumensorte PmB 45

Mandel-k-Statistik-Vergleich 50°C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22

23 24
Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

— Phasenwerschiebungswinkel
———-1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung 28: Mandel-k-Vergleich fur DSR bei einer Priftemperatur von 50 °C, fir
die Bitumensorte PmB 45
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Mandel-h-Statistik-Vergleich 60°C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G* T—1 Phasenverschiebungswinkel
----1%Grenze - 5 % Grenze

Abbildung 29: Mandel-h-Vergleich fiir DSR bei einer Priiftemperatur von 60 °C, fur
die Bitumensorte PmB 45

Mandel-k-Statistik-Vergleich 60 °C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmmm Komplexer Schermodul G* T Phasenwerschiebungswinkel
———-1% Grenze  ------- 5 % Grenze

Abbildung 30: Mandel-k-Vergleich fur DSR bei einer Priftemperatur von 60 °C, fir
die Bitumensorte PmB 45

Anwendung der Tests nach Cochran und Grubbs

Entsprechend Kapitel 5.7.2 wird der Grubbs-Test angewendet. Der Test wird auf den
groBten (Gleichung 37) bzw. dem kleinsten Mittelwert (Gleichung 40) der Messwert-
reihne sowie auf die beiden kleinsten (Gleichung 43) bzw. groBten Mittelwerte
(Gleichung 41) einer Prufreihe angewendet. Die Prufgrée G, uberprift den groBten
Mittelwert einer Messwertreihe und gemal Gleichung 37 berechnet. Die Prufgrolie G
wurde nach Gleichung 41 berechnet und bezieht sich darauf, ob die beiden gréften
Mittelwerte einer Messwertreine mogliche AusreiBer sind. Fur die Uberprifung des
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kleinsten Mittelwertes einer Messwertreihe wird die PrifgréBe G, (Gleichung 40) be-
rechnet. Die PrufgroBe G, (Gleichung 45) wird fur die Uberprufung der beiden kleins-
ten Mittelwerte einer Messwertreihe auf mogliche Ausreifier eingesetzt. Die jeweiligen
Grenzwerte sind der Tabelle A-2 entnommen.

Die numerische AusreiBerprifung ergab fir den komplexen Schermodul G* bei 50 °C
keine Ausreil3er (siehe Tabelle 15).

Die PrifgréBe C nach Cochran ergab fur die Messung des Phasenverschiebungswin-
kels & bei 50 °C einen Fastausreifer (siehe Tabelle 16c). Die beiden Laboratorien 21
und 23 wurden entsprechend gekennzeichnet (siehe Tabelle 16a).

Fur den komplexen Schermodul wurden bei einer Temperatur von 60 °C keine Ausrei-
Ber festgestellt (siehe Tabelle 17c).

Fur den Phasenverschiebungswinkel von 76,27° bei 60 °C liefert Labor 23 eine Stan-
dardabweichung von 1,5 (siehe Tabelle 18a). Die Prifgrée C des Cochran-Tests lie-
fert einen Wert von 0,836 (Tabelle 18c). Durch den Vergleich mit den Grenzwerten
ergab dies einen statistischen Ausreifier. Da bei diesem Verfahren sowohl der komple-
xe Schermodul als auch der Phasenverschiebungswinkel mit einer Messung gemessen
werden, werden beide Messwerte von Laboratorium 23 fur die weitere Auswertung
nicht mehr bertcksichtigt. Bei einer nochmalige Uberpriufung auf eventuelle AusreiBer
zeigte sich, dass die Messergebnisse des Laboratoriums 17 fur den komplexen
Schermodul einen FastausreifBer darstellen (Tabelle 17d).

Tabelle 15: PriifgréBe komplexer Schermodul G* fiir PmB 45 bei 50 °C

Tabelle 15a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-

1 2 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 19967.,4 20931,6 210861,9 20653,63 597,86
4 24500,0 25200,0 25200,0 24966,67 404,15
12 22199,0 21929,0 21852,0 21993,33 182,23
16 30880,0 31440,0 30700,0 31006,67 385,92
17 25165,0 25592,0 22656,0 24471,00 1586,27
20 23830,0 25010,0 25460,0 24766,67 841,80
21 20429,0 20313,0 21153,0 20631,67 455,20
22 25669,9 25430,9 25307,2 25469,33 184,38
23 21926,0 19787.,0 19973,0 20562,00 1184,91
24 24685,0 23437,0 24386,0 24172,67 655,57
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Tabelle 15b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel

(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mog!
Ausrei3er
1 -1,010 0,772
4 0,345 0,522
12 -0,589 0,235
16 2,242 0,498
17 0,189 2,047
20 0,282 1,087 *
21 -1,017 0,588
22 0,502 0,238
23 -1,039 1,529
24 0,095 0,846

Tabelle 15c¢) Numerische AusreiBertests

Grenzwerte fur das Signifi-
PrafgroBe kanzniveau:
5% 1%
C 0,418 0,445 0,536
G, 2,242 2,290 2,482
G 0,308 0,115 0,186
G, 1,038 2,280 2,482
Go 0,707 0,115 0,186

Tabelle 16: PrifgréBBe Phasenverschiebungswinkel & fir PmB 45 bei 50 °C
Tabelle 16a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte & [°] Mittelwert & Standardabweichung | Fast-/stat.-
1 2 3 [°] [°1 AusreiBer
1 72,7 73,1 72,7 72,83 0,23
4 72,6 72,1 72,1 72,27 0,29
12 71,4 71,5 71,4 71,43 0,08
16 70,6 70,5 70,4 70,50 0,10
17 72,4 72,4 72,5 72,43 0,08
20 69,7 69,7 69,7 69,70 0,00
21 70,5 72,1 72,3 71,63 0,99 *
22 72,0 72,2 72,0 72,07 0,12
23 71,9 72,1 73,7 72,57 0,99 *
24 71,3 71,3 71,3 71,30 0,00
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Tabelle 16b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
mogl.
Labor Mandel h Mandel k i
Ausrei3er
1 1,180 0,502
4 0,604 0,628
12 0,244 0,126
16 -1,194 0,218
17 0,773 0,126
20 -2,007 0,000 *
21 0,041 2,146
22 0,400 0,251
23 0,909 2,146
24 0,380 0,000

Tabelle 16c) Numerische AusreiBertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
c 0,461 0,445 0,536

G, 1,180 2,290 2,482
G 0,693 0,115 0,186
G, 2,007 2,290 2,482
G 0,252 0,115 0,186

Tabelle 17: PrifgréBe Komplexer Schermodul G* fur PmB 45 bei 60 °C

Tabelle 17a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 5551,0 53486,2 5640,7 5512,63 150,95
4 6350,0 6590,0 6490,0 6476,67 120,55
12 6586,0 6692,0 6454.,0 6577,33 119,24
16 7740,0 7140,0 7100,0 7326,67 358,52
17 7660,0 7054,0 6702,0 7138,67 484,58 *
20 7203,0 7171,0 6988.,0 7120,67 116,00
21 5604,0 5743,0 5927,0 5758,00 162,02
22 6303,1 5945,4 6076,1 6108,20 181,00
23 58186.,0 5423,0 5804,0 5681,00 223,52 **
24 6232,0 6208,0 6322,0 6254,00 60,10
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Tabelle 17b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
AusreilBer
1 -1,361 0,649
4 0,125 0,518
12 0,281 0,513
16 1,436 1,541
17 1,146 2,084
20 1,119 0,499 *
21 -0,983 0,697
22 -0,443 0,778
23 -1,102 0,961
24 0,218 0,258

Tabelle 17c) Numerische AusreiBertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
C 0,434 0,445 0,536
G, 1,436 2,290 2,482
G 0,532 0,115 0,186
G, 1,361 2,290 2,482
G 0,575 0,115 0,186

Tabelle 17d) Numerischer AusreiBBertest ohne Laboratorium 23

Grenzwerte fur das

PrafgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
C 0,478 0,445 0,536
G, 1,343 2,290 2,482
G 0,535 0,115 0,186
G, 1,517 2,290 2,482
Go 0,427 0,115 0,186




Tabelle 18: PrifgréBe Phasenverschiebungswinkel & fir PmB 45 bei 60 °C

Tabelle 18a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung [°] Fast—/s.tat.-
1 2 3 [°] AusreiBBer
1 74,1 74,5 74,4 74,33 0,21
4 76,5 76,2 76,1 76,27 0,21
12 75,2 75,4 75,6 75,40 0,20
16 74,1 74,5 74,4 74,33 0,21
17 77,4 76,8 77,1 77,10 0,30
20 72,6 72,8 72,7 72,70 0,10
21 76,0 75,8 75,6 75,80 0,20
22 76,0 76,7 76,3 76,33 0,35
23 75,4 78,0 75,4 76,27 1,50 * *
24 74,7 74,5 74,6 74,60 0,10

Grenzwerte fur Mandel

(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%

Grenzwerte h 2,18 1,8

Grenzwerte k 2 1,68

Labor | Mandel h Mandel k mogl.

Ausreil3er
1 -0,745 0,401
4 0,725 0,401
12 0,066 0,385
16 -0,745 0,401
17 1,359 0,578
20 -1,988 0,193 *

21 0,370 0,385
22 0,776 0,676
23 0,725 2,891
24 -0,543 0,193

Tabelle 18c) Numerische Ausreillertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
Cc 0,836 0,445 0,536
G, 1,359 2,29 2,482
G 0,665 0,115 0,186
G4 1,988 2,290 2,482
Go 0,395 0,115 0,186

Tabelle 18b) Grafische Vereinbarkeitsprifung nach Mandel
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Tabelle 18d) Numerischer AusreiBBertest ohne Laboratorium 23

Grenzwerte fur das Signifi-
Prufgréfe kanzniveau:

5% 1%

0,278 0,445 0,536

G, 1,404 2,290 2,482
G 0,577 0,115 0,186
G, 1,860 2,290 2,482
G 0,403 0,115 0,186

Ermittlung der Préazisionskennwerte

Mit Hilfe der Formeln aus Kapitel 5.8 werden nun die Wiederholvarianz (Gleichung
49), die Varianz zwischen den Labors (Gleichung 50), die Vergleichvarianz (Gleichung
53) sowie der Gesamtmittelwert (Gleichung 48) des jeweiligen Merkmalsniveaus be-
rechnet. Die Standardabweichung ist die positive Quadratwurzel der Varianz. Fur das
Bitumen PmB 45 bei 50 °C ergibt die Anwendung der ISO 5725 folgende Abweichun-
gen:

komplexer Schermodul G* bei 50 °C:

e (Gesamtmittelwert m = 23869,36 Pa
e \Wiederholstandardabweichung s, = 774,78 Pa
e Abweichung zw. Labors s = 3152,51 Pa
¢ \Vergleichstandardabweichung sg = 3246,32 Pa
Phasenverschiebungswinkel & bei 50 °C:
e (Gesamtmittelwert m = 71,67°
¢ \Wiederholstandardabweichung s. = 0,46°
e Abweichung zw. Labors s = 0,95°
¢ \Vergleichstandardabweichung sg = 1,05°

Bei 60 °C wurden folgende Werte ermittelt:
komplexer Schermodul G* bei 60 °C:

e (Gesamtmittelwert m = 6474,76 Pa
e \Wiederholstandardabweichung s, = 233,56 Pa
e Abweichung zw. Labors s = 619,61 Pa
¢ \Vergleichstandardabweichung sg = 662,17 Pa
Phasenverschiebungswinkel & bei 60 °C:
e (Gesamtmittelwert m = 75,21°
¢ \Wiederholstandardabweichung s, = 0,22°
e Abweichung zw. Labors s, = 1,34°
e Vergleichstandardabweichung sy = 1,36°

Wie in Kapitel 5.10 angegeben, kann die Vergleichstandardabweichung eines Ringver-
suches fur die Angabe der Messunsicherheit herangezogen werden. Bei der Bestim-
mung des Phasenwinkels bei 50 °C betragt die Messunsicherheit 1,47 % des Ge-
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samtmittelwertes, fur den komplexen Schermodul 13,6 % des Gesamtmittelwertes.
Bei der Bestimmung des Phasenwinkels bei 60 °C betragt die Messunsicherheit 1,81
% des Gesamtmittelwertes, fur den komplexen Schermodul 10,23 % des Gesamtmit-

telwertes.

Tabelle 19: Komplexer Schermodul, Phasenwinkel, Vergleichsprazision

Temperatur | Schermodul G* | Phasenwinkel & Ver‘glei_(_:hpr‘fzision Vergleithrézision
fur G fur &
[°C] [Pa] [°] [76] [%6]
50 23869,36 71,67 13,60 1,47
60 3580,41 75,21 10,23 1,81

8.3.3 Funktionaler Zusammenhang zwischen Gesamtmittelwert und
Vergleichprazision

In Abbildung 31 und Abbildung 32 ist zu erkennen, dass der Anteil der Vergleichprazi-
sion unabhangig von der Bitumensorte ist sowohl fur den komplexen Schermodul G*
als auch fur den Phasenverschiebungswinkel 8. Aufgrund von Tabelle 14 und Tabelle
19 lasst sich eine magliche Abhangigkeit der Vergleichprazision mit dem gemessenen
komplexen Schermodul G* erkennen. In Abbildung 33 ist zu erkennen, dass die Ver-
gleichsprazision mit zunehmendem Schermodul ansteigt. Wahrend fur den Phasenver-
schiebungswinkel 8 die Vergleichsprazision mit zunehmenden Winkel fallt (siehe
Abbildung 34).

Prozentueller Anteil der Vergleichprazision zum
Gesamtmittelwert des komplexen Schermoduls G*

100% -
80% -
60% -+
40% -

20% -

0%

B50/70 50 °C PmB 45 50 °C B50/70 60 °C PmB 45 60 °C

Bitumensorte und Priiftemperatur

B Gesamtmittelwert komplexer Schermodul B Vergleichsprazision

Abbildung 31: DSR, Prozentueller Anteil der Vergleichprazision des komplexen
Schermoduls G* fiir die Bitumensorten B50/70 und PmB 45 bei einer
Priiftemperatur von 50 °C und 60 °C
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Prozentueller Anteil der Vergleichprazision zum
Gesamtmittelwert des Phasenverschiebungswinkels

100% 7 —
90% +
80% -
70% -
60% -
50% -
40% -
30% ~
20% -
10% -

0%

B50/70 50 °C PmB 45 50 °C B50/70 60 °C PmB 45 60 °C

Bitumensorte und Priiftemperatur

@ Gesamtmittelw ert Phasenw inkel B Vergleichprazision

Abbildung 32: DSR, Prozentueller Anteil der Vergleichprazision des Phasenver-
schiebungswinkel fiir die Bitumensorten B50/70 und PmB 45 bei einer
Priftemperatur von 50 °C und 60 °C

Zusammenhang Vergleichprazision - komplexer
Schermodul
w 4000 -
g. 3500 -
& 3000 -
9 2500 - 'S
=§_ 2000 -
5 1500 -
'® 1000 -
9 500 -
g 0 T T T T T
0 5000 10000 15000 20000 25000
komplexer Schermodul G* [Pa]
< B 50/70 50 °C lPmB 45 50 °C m B50/70 60 °C A PmB 45 60 °C

Abbildung 33: DSR, Zusammenhang Vergleichprazision - komplexer Schermodul G*
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Zusammenhang Vergleichprazision -
Phasenverschiebungswinkel

5 1,5

5 13 *

@

:H 151 7 [ |

8

g 09 L 2

‘D

? 0,7 -

> 0,5 ‘
70 75 80

Phasenverschiebungswinkel 5 [°]

90

€ B50/70 50 °C m PmB 45 50 °C A B50/70 60 °C @ PmB 4560 °C

Abbildung 34: DSR, Zusammenhang Vergleichprazision - Phasenverschiebungswin-

kel &

8.4 Rohdichtebestimmung

Die Rohdichte wird fur die Mischgutsorte SMA11-PmB45/80-65-Diabas bestimmt.
Das Verfahren fur die Bestimmung der Rohdichte wird entsprechend Kapitel 7.4
durchgefuhrt. Verschiedene Laboranten bestimmten die Rohdichte mit Wasser. Die
gewonnenen Daten sind in Tabelle 20 aufgelistet. Fur die Bestimmung der Rohdichte
eines Materials wird der Mittelwert aus zwei Messungen der Rohdichte herangezogen.
An der Versuchsreihe nehmen drei Laboranten teil. Die Unterschiede der Rohdichte
und die jeweiligen Standardabweichungen sind in Abbildung 35 dargestellt.

Tabelle 20: Rohdichtebestimmung, Rohdichte Wasser

Spannweite r

Messung 1 Messung 2 Mittelwert Standardabweichung
[kg/m3] [kg/m3] [kg/m3] [kg/m3] [kg/m3]
1. Laborant 2535,8 2548,1 2541,97 8,67 12,26
2. Laborant 2533.0 2522.,8 2527.,89 7.21 10,20
3. Laborant 2507,2 2524.,8 2516,01 12,41 17,55
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Rohdichtebestimmung

2560,00 -

2550,00 -
% 2540,00 -
2530,00 -
2520,00 -
2510,00 -
2500,00 -
2490,00 -
2480,00 -

Rohdichte [kg/m?®

1. Laborant 2. Laborant 3. Laborant

B Mittelwert Rohdichte H Standardabweichung

Abbildung 35: Rohdichtebestimmung der Mischgutsorte mit Wasser, Ermittelte
Rohdichte jedes Laboranten Wasser

Jeder Bearbeiter fuhrte zwei Wiederholmessungen durch. Mit den ermittelten Mess-
werten dieser drei Versuchsreihen konnte eine \Wiederholstandardabweichung be-
rechnet werden (Gleichung 80).

Die Prazision unter internen Vergleichbedingungen fur die Rohdichtebestimmung wur-
de mit 9,86 kg/m?2 ermittelt. Die Streuung zwischen den Bearbeitern betragt 18,37
kg/m? fur Wasser (Gleichung 51). Fur die Vergleichprazision wurde jeweils der grofite
gewonnene Mittelwert vom kleinsten gewonnen Mittelwert abgezogen. Bei der Ver-
wendung von Wasser wurde eine Vergleichprazision von 25,95 kg/m3 ermittelt (siehe
Tabelle 21). Man kann dabei erkennen, dass der Anteil der Wiederholprazision zur
gemessenen Rohdichte gering ist.

Tabelle 21: Ermittelte Rohdichte, Wiederholstandardabweichung und Vergleichpra-
zision fur Wasser

Gesamtmittelwert Wiederholstandardabweichung Streuung zwischen den Bearbeitern Vergleichprazision
[kg/m3] [kg/m?3] [%6] [kg/m3] [%] [kg/m3] [%]
2528,62 9,68 0,38 18,37 0,73 25,95 1,03

8.5 Kalibrierung am 4-Punkt-Biegebalken (4PBB)

Der Kalibriervorgang am 4-Punkt-Biegebalken wird entsprechend Kapitel 7.5 durchge-
fuhrt. Die Kalibrierung erfolgt an zwei verschiedenen Versuchskérpern. Bei den Mate-
rialien der beiden Kalibrierkérper handelt es sich um Teflon und Aluminium. Der Kalib-
rierkdrper wird an vier Punkten befestigt. Die Befestigung erfolgt mittels Schrauben,
welche mit einem bestimmten Drehmoment festgezogen werden (siehe Abbildung 36).
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Im Rahmen des Versuches wurde mit einem Drehmoment von 200 Ncm begonnen
und dieses bis 400 Ncm gesteigert. Die Steigerung des Momentes erfolgte in
50 Ncm Schritten. Dieses Drehmoment wirkt fir den Balken wie ein Einspannmoment.
In den weiteren Erklarungen wird daher von einem Einspannmoment gesprochen. Bei
diesem Kalibrierversuch handelt es sich um einen Steifigkeitsversuch. Die Dehnungs-
amplitude betragt 50 um. Bei jedem Einspannmoment wurden 3 Wiederholmessungen
durchgefuhrt.

Abbildung 36: Befestigung des Kalibrierkorpers, Versuch Kalibrierung 4 PBB mit
dem Kalibrierkoper 501 aus Aluminium

8.5.1 Kalibrierung mit dem Kalibrierkérper aus Aluminium

Der Probekorper hat die Abmessungen 50 x 10 x 450 mm (siehe Abbildung 37). Die
in dem Versuch gewonnen Daten sind in Tabelle B-28 aufgelistet. Die ermittelten Mit-
telwerte und die jeweiligen Standardabweichungen sind in Tabelle B-29 und Tabelle B-
30 aufgelistet. Der Sollwert fur den komplexen Modul E* des Kalibrierkérpers betragt
78 000 N/mm? (Herstellerangabe laut Firma Adolf Herzog GesmbH, mechanische
Werkstatte, Hauffgasse 22, 1110 Wien). Der komplexe Modul E* muss innerhalb von
2 % in Bezug auf den bekannten komplexen Modul E* und innerhalb von O,5° fur die
bekannte Phasenverzogerung liegen (ONORM EN 126397-26, 2004).
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Abbildung 37: Kalibrierkdrper fiir den 4 PBB, aus Aluminium

Der komplexe Modul E* steigt mit Zunahme des Einspannmomentes. Bei einem Ein-
spannmoment von 350 Ncm wird ein Maximum erreicht jedoch wird die 2 %-Marke
Uberschritten. Bei einem Einspannmoment von 250 Ncm ist eine geringere Standard-
abweichung als bei einem Einspannmoment von 300 Ncm zu erkennen, jedoch liegt
der komplexe Modul E* etwas unter der 2 %-Marke (siehe Abbildung 38). Bei einem
Einspannmoment von 200 Ncm tritt die héchste Standardabweichung auf (siehe
Abbildung 39).

Einspannmoment - Steifigkeit
85000 -
80000 -
E
£
Z, 75000 -
tu
70000 -
65000 -
200 250 300 350 400
Einspannmoment [Ncm]
e 0,1 Hz 40 Hz — ——— Sollwert
------- 2%-Marke ------- 2%-Marke H Standardabweichung

Abbildung 38: Zusammenhang zwischen Einspannmoment und komplexen Modul E*
fir den Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Aluminium
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Standardabweichung - Einspannmoment

1000 -
800 -
600 -
400 -

E* [N'mm?]

200 -

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

-8 -0,1Hz —a—40Hz

Abbildung 39: Zusammenhang zwischen der Standardabweichungen von E* und
dem Einspannmoment fiir den Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper
aus Aluminium

Phasenwinkel - Einspannmoment
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-0,35 - i .I i ' 1
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| |

Phasenwinkel [°]
S o
N —
g O

-0,45 -
200 250

Einspannmoment [Ncm]

m0,1Hz m40 Hz | Standardabweichung

Abbildung 40: Zusammenhang zwischen dem Phasenwinkel und dem Einspannmo-
ment fir den Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Aluminium
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Standardabweichungen - Phasenwinkel

0,07 -
0,06 -
0,05
0,04 -
0,03 +
0,02
0,01 ~
0,00

Phasenwinkel [°]

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

- -0,1Hz —a—40Hz

Abbildung 41: Zusammenhang zwischen der Standardabweichungen vom
Phasenwinkel und dem Einspannmoment fiir den Versuch 4 PBB mit
dem Kalibrierkorper aus Aluminium

Neben dem komplexen Modul E* wird auch der Phasenwinkel ¢ gemessen. Eine Ande-
rung des Einspannmomentes hat keinen Einfluss auf den gemessenen Phasenwinkel
(siehe Abbildung 40). Die Ergebnisse der Wiederholmessungen fiur den Phasenwinkel
streuen fur die Einspannmomente von 350 Ncm und 400 Ncm etwas mehr als bei
den anderen Einspannmomenten (siehe Abbildung 41).

Fur die Berechnung der Messunsicherheit bei der Kalibrierung des 4-Punkt-
Biegebalkens wird das Einspannmoment von 250 Ncm verwendet. Des \Weiteren wird
noch die systematische Abweichungskomponente zur Berechnung der Messunsicher-
heit berdcksichtigt. Die Vorgehensweise fur die Berechnung erfolgt entsprechend Kapi-
tel 6. Als erster Schritt wird eine Standardabweichung der Messwertreihe berechnet.
Ein Vergleich mit einer Verfahrensstandardabweichung (siehe Kapitel 6.1) ist nicht
moglich, da noch keine Versuchsreihen durchgefiuhrt wurden.

Die statistische Signifikanz der systematischen Abweichungskomponente wird als
nachstes gepruft (Gleichung 82). Der Term ftr die Messunsicherheit des Referenzma-
terials entfallt, da keine Informationen vorhanden sind. Die Standardabweichung S
des komplexen Schermodul E* bei einem Drehmoment von 250 Ncm und einer Fre-
quenz von 0,1 Hz betragt 91 N/mm?2 (siehe Tabelle B-30). Der Mittelwert fur E* der
Messwertreihe betragt bei einem Drehmoment von 250 Ncm 77641 N/mm? (siehe
Tabelle B-29)

z.B. Berechnung der statistischen Signifikanz (Gleichung 82) fur 0,1 Hz und E* bei
250 Nem:

2
|78000 - 7/641|= 359 > 2- 1/% =105

Die systematische Abweichungskomponente ist in diesem Fall signifikant. Das Messer-
gebnis wird jedoch nicht korrigiert. Die systematische Abweichungskomponente wird in
die Messunsicherheit mit eingerechnet (Gleichung 86). Eine Verfahrensstandardab-
weichung ist aufgrund der erstmaligen Durchfihrung solcher Versuche noch nicht
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vorhanden. Die Standardabweichung s...s des komplexen Schermodul E* bei einem
Drehmoment von 250 Ncm und einer Frequenz von 0,1 Hz betragt 91 N/mm? (siehe
Tabelle B-30). Der gemessene Wert fur E* betragt bei einer Frequenz von 0,1 Hz
77641 N/mm2. Die gesamte Messunsicherheit des komplexen Modul E* wird ent-
sprechend Kapitel 6.3 Gleichung 86 berechnet.

z.B. Die gesamte Messunsicherheit fur den komplexen Modul E* bei einer Frequenz
von 0,1 Hz errechnet sich wie folgt:

2
u= \/% +(77641-78000)2 =363 N/mm?

Die Messunsicherheit bei einer Frequenz von O,1 Hz betragt fir den komplexen Modul
E* 363 N/mm?2. Taster 2 steuert den Versuch Uber die Dehnungsamplitude. Das Ver-
haltnis T1/T2 darf 1,15 nicht tberschreiten. Die fur E*, E,;, E;, Phase ®, Dehnung ¢
aufgelisteten Werte in Tabelle 22 sind die Standardabweichungen bei 3 Wieder-
holmessungen. Sie sind ein Mal} fur die Wiederholprazision des Versuches bei einem
Einspannmoment von 250 Ncm.

Tabelle 22: Standardabweichung fiir die GréBen E*, E,, E;, Phase ®, Dehnung ¢
und dem Verhaltnis T2/T1 bei einem Einspannmoment von 250 Ncm,
3 Wiederholmessungen

Frequenz | Dehnung E* E, E; Phase ©
[Hz] [wm] | [IN/mm?] | [N/mm?3] | [N/mm?] [’1
0,1 0,28 52 52 9 6,4E-03

1 0,02 50 50 11 7,8E-03
2 0,08 60 60 1 7,0E-04
5 0,07 53 53 14 1,0E-02
8 0,12 54 54 11 8,1E-03
10 0,15 47 47 4 3,0E-03
15 0,21 51 51 2 1,2E-03
20 0,08 46 45 14 1,0E-02
30 0,18 24 25 25 1,9E-02
40 0,29 44 44 7 5,7E03

Fur den Steifigkeitsmodul E* ist die gesamte Messunsicherheit fur die einzelnen Fre-
guenzen in Tabelle 23 aufgelistet. Die Messunsicherheit beinhaltet sowohl zufallige als
auch systematische Abweichungen vom Messergebnis. Mit zunehmender Dauer des
Versuches erkennt man einen Anstieg der Messunsicherheit mit der Frequenz.

Tabelle 23: Messunsicherheit fiir den komplexen Modul E* bei einem Einspannmo-
ment von 250 Ncm, 4PBB

Frequenz E* Messunsicherheit E*
[Hz] [N/mm?2] [%]
0,1 363 0,47

1 229 0,29
2 215 0,28
5 256 0,33
8 365 0,47
10 424 0,55
15 752 0,97
20 1305 1,70
30 1526 2,00
40 3077 4,11
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Fuar die Frequenzen O,1 Hz und 40 Hz ist die Messunsicherheit fir den komplexen
Modul in Abhangigkeit vom Einspannmoment grafisch dargestellt (siehe Abbildung 42).
Bei einem Einspannmoment von 250 Ncm wird die geringste Messunsicherheit ermit-
telt.

Mittelwerte der Wiederholmessungen

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

e 0,1 Hz s 40 Hz | Messunsicherheit — — — — Sollwert

Abbildung 42: Messunsicherheit fiir den 4PBB mit dem Kalibrierkérper aus Alumi-
nium bei den unterschiedlichen Einspannmomenten

8.5.2 Kalibrierung mit dem Kalibrierkérper aus Teflon

Eine weitere Kalibrierung wurde mit einem Kalibrierképer aus Teflon durchgefuhrt. Die
Abmessungen des Kalibrierkdrpers sind 50 x 50 x 450 mm (siehe Abbildung 43). Die
Vorgehensweise war die gleiche wie mit dem Kalibrierkdrper aus Aluminium. Die ge-
wonnenen Werte sind in Tabelle B-32 aufgelistet. Die dazugehorigen Mittelwerte und
Standardabweichungen befinden sich in Tabelle B-33 und in Tabelle B-34. Der Sollwert
fur den komplexen Modul E* des Kalibrierkorpers ist 4500 N/mm?2. Der komplexe
Modul E* muss innerhalb von 2 % in Bezug auf den bekannten komplexen Modul E*
und innerhalb von 0,5° fur die bekannte Phasenverzogerung liegen (ONORM EN
12697-26, 2004).

In Abbildung 44 lasst sich kein markanter Anstieg des komplexen Modul E* mit Zu-
nahme des Einspannmomentes feststellen aul3er bei der Steigerung des Einspannmo-
mentes von 200 Necm auf 300 Ncm. Abbildung 45 zeigt jedoch, dass mit einem
Drehmoment von 250 Ncm die geringsten Streuungen zwischen den Wiederholmes-
sungen auftreten.
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Abbildung 43: Kalibrierkorper Teflon fiur den Kalibrierversuch am

Biegebalken

4-Punkt-

4700 ~

E* [N'mm?]

Einspannmoment - Steifigkeit

Einspannmoment [Ncm]

e 0,1 Hz s 40 Hz |— Standardabweichung — — — — Sollwert

2%-Marke

Abbildung 44: Zusammenhang zwischen Einspannmoment und komplexen Modul E*
bei dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Teflon

108




Standardabweichungen - Steifigkeitsmodul

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

-8 -0,1Hz —a—40Hz

Abbildung 45: Zusammenhang Standardabweichungen komplexen Modul E* und
dem Einspannmoment bei dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibierkérper
aus Teflon

Phasenwinkel - Drehmoment

2,00 +

1,50 ~

Phasenwinkel [°]

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

m0,1Hz m40Hz |+ Standardabweichung

Abbildung 46: Zusammenhang Phasenwinkel ® und dem Einspannmoment bei dem
Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Teflon
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Standardabweichungen - Phasenwinkel

0,60 -
0,50 +
0,40
0,30 -
0,20 -
0,10
0,00

Phasenwinkel [°]

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

- -0,1Hz —a—40Hz

Abbildung 47: Zusammenhang Standardunsicherheit vom Phasenwinkel ® und dem
Einspannmoment bei dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus
Teflon

Die Anderung des Einspannmomentes hat auf den Phasenwinkel keinen Einfluss
(Abbildung 46). Die Streuung des Phasenwinkels ist generell gering. Nur bei einem Ein-
spannmoment von 350 Ncm wird eine etwas hdhere Streuung angezeigt als bei den
anderen Einspannmomenten (siehe Abbildung 47).

Bei einem Einspannmoment von 250 Ncm wird die geringste Abweichung vom Soll-
wert des komplexen Moduls E* erreicht. Weiters tritt bei diesem Einspannmoment
von 250 Ncm die geringste Standardabweichung zwischen den Wiederholmessungen
auf. Fur das Einspannmoment von 250 Ncm wird eine Messunsicherheit berechnet.
Fur die Berechnung der Messunsicherheit wird zuséatzlich noch die systematische Ab-
weichungskomponente mit eingerechnet. Die Vorgehensweise fur die Berechnung er-
folgt entsprechend Kapitel 6 und wurde in Kapitel 8.5.1 beschrieben. Die fur E*, E,,
E,, Phase ®, Dehnung ¢ aufgelisteten Werte in Tabelle 24 sind die Standardabwei-
chungen bei 3 Wiederholmessungen. Sie sind ein Mal3 fur die Wiederholpréazision des
Versuches bei einem Einspannmoment von 250 Ncm.

Tabelle 24: Standardabweichungen fir die GroBen E*, E,, E;, Phase ®, Dehnung ¢
bei 3 Wiederholmessungen bei einem Einspannmoment 250 Ncm

Frequenz | Dehnung E* E, E, Phase @
[Hz] [pm] | IN/mm?3] | [N/mm?] | [N/mm?] [°1
0,1 0,28 3 3 1 1,20E-02
1 0,04 1 1 0 5,34E-03
2 0,05 1 1 1 1,57E02
5 0,04 1 1 1 9,87E-03
8 0,01 1 1 1 8,27E-03
10 0,03 1 1 1 9,30E-03
15 0,07 0 0 1 1,20E-02
20 0,01 1 1 2 1,95E-02
30 0,02 2 2 1 1,11E02
40 0,02 1 1 2 2,28E-02
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Fur den komplexen Modul E* ist die gesamte Messunsicherheit fur die einzelnen Fre-
qguenzen in Tabelle 25 aufgelistet. Die Messunsicherheit beinhaltet sowohl zuféllige als
auch systematische Abweichungen vom Messergebnis.

Tabelle 25: Messunsicherheit fiir den komplexen Modul E* bei einem Einspannmo-
ment von 250 Ncm fir den Versuch 4PBB

Frequenz E* Messunsicherheit
[Hz] [N/mm?2] E* [Y%]
0,1 41 0,9

1 144 3,1
2 171 3,7
5 200 4,2
8 206 4,4
10 204 4,3
15 181 3,9
20 120 2,6
30 170 3,6
40 23 0,5

Die zufalligen Abweichungen fur den komplexen Modul E* sind gering (siehe Tabelle
24). Den groBten Teil der Messunsicherheit fur den Kalibrierversuch des 4-Punkt-
Biegebalkens wird durch die systematische Abweichungskomponente verursacht. Wie
zu erkennen ist, ist die Messunsicherheit sehr stark von der systematischen Abwel-
chung abhangig. Weiters ist zu erkennen, dass sich die Messunsicherheit wahrend
des Versuches andert. Fur die Frequenzen O,1 Hz und 40 Hz wird die Messunsicher-

heit grafisch dargestellt (siehe Abbildung 48]).

E* [N'mm?]

200 250

Mittelwerte der Wiederholmessungen

300

Einspannmoment [Ncm]

s 0,1 Hz oo 40 Hz

H Messunsicherheit — — — — Sollwert

Abbildung 48: Messunsicherheit fiir den 4PBB mit dem Kalibrierkérper aus Teflon

bei den unterschiedlichen Einspannmomenten
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Erstellen einer Regelkarte fiur den Kalibrierversuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper
aus Aluminium

Die Regelkarte wird fur den komplexen Modul E* fur eine Frequenz von 0,1 Hz erstellt.
Durch die unterschiedlichen Messunsicherheiten bei den Pruffrequenzen wird eine
Frequenz herausgenommen. Der Sollwert des komplexen Modul E* betragt 78000
N/mm?2. Die errechnete Messunsicherheit fur diese Frequenz betragt 363 N/mm?
(siehe Tabelle 23). Weiters muss fir diesen Versuch gemaB ONORM EN 12697-26
der gemessene komplexe Modul E* innerhalb von 2 % in Bezug auf den bekannten
komplexen Modul E* liegen. Als Eingriffsgrenze wird die 2 %-Marke festgelegt. Die
gemessenen Werte des komplexen Modul E* mussen in dem Bereich von 76440 bis
79560 N/mm? liegen. Die untere und obere \Warngrenze wird mit der der doppelten
Messunsicherheit von + 726 N/mm? festgelegt. Dadurch wird ein Vertrauensniveau
von 95 % festgelegt. Der Entwurf einer Regelkarte fur das ISTU-Labor ist in Anhang C
Tabelle C-1 dargestellt.

Qualitiatsregelkarte E* fiir 0,1 Hz
80000 -
79004 = — T~ T - - - T T T T T T T T T T T T T T T T T
79000 -
78500 -
E 78000 | et
2, 77500 - . ¢ ¢
fu 77000 -
76500 4 @00 - =
76000 -
75500
1 2 3 4
Prafungsnummer
* Messwerte UCL LCL ------- Sollwert — — — -2 %-Marke

Abbildung 49: Schema einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch am 4 PBB fiir den
Kalibrierkérper aus Aluminium

Legende:
UCL Obere U.ber'wachungsgrenze (Eingriffs- oder Warngrenze)
LCL Untere Uberwachungsgrenze (Eingriffs- oder \Warngrenze)

Erstellen einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper
aus Teflon

Die Regelkarte wird fir den komplexen Modul E* fur eine Frequenz von O,1 Hz erstellt.
Durch die unterschiedlichen Messunsicherheiten bei den Pruffrequenzen wird eine
Frequenz herausgenommen. Der Sollwert des komplexen Modul E* betragt
4500 N/mm2. Die errechnete Messunsicherheit fur diese Frequenz betragt
41 N/mm? (siehe Tabelle 25). Weiters muss fir diesen Versuch gemaB ONORM EN
12697-26 der gemessene komplexe Modul E* innerhalb von 2 % in Bezug auf den
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bekannten komplexen Modul E* liegen. Als Eingriffsgrenze wird die 2 %-Marke festge-
legt. Die gemessenen Werte des komplexen Modul E* missen in dem Bereich von
4410 bis 4590 N/mm?2 liegen. Die untere und obere \Warngrenze wird mit der dop-
pelten Messunsicherheit von + 82 N/mm? festgelegt. Dadurch wird ein Vertrauensni-
veau von 95 % festgelegt. Der Entwurf einer Regelkarte fur das ISTU-Labor ist in An-
hang C Tabelle C-1 dargestellt.

Qualitatsregelkarte E* fir 0,1 Hz
4600 +
. * *
'E‘ 4500 | el
3
fy 4400, T TTTTTTTTTTTTTTTTT TS
4300
1 2 3 4
Priafungsnummer
UCL LCL ------- Sollwert — — — —2 %-Marke . Messwerte

Abbildung 50: Schema einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch am 4 PBB fiir den
Kalibrierkérper aus Teflon

Legende: )
uCL Obere Uberwachungsgrenze (Eingriffs- oder Warngrenze)
LCL Untere Uberwachungsgrenze (Eingriffs- oder \Warngrenze)

8.6 Zusammenfassung aller Messunsicherheiten

Das Messergebnis ist in der Form Y =y + U anzugeben. U wird als erweiterte Mess-
unsicherheit bezeichnet und errechnet sich aus der Standardunsicherheit u und dem
Erweiterungsfaktor k. Um ein Vertrauensniveau von 95 % zu gewahrleisten wurde k ist
gleich 2 gewahlt.

e k=2
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Tabelle 26: Zusammenfassung der Ermittlungsergebnisse fiir das Dynamische

Scherrheometer

Komplexer Schermodul fur B50/70,

G*= 15483,67 Pa + 4806,736 Pa

80 °C:
Phasenverschlebungs;m.nkel fur BSO/70, 5=8172°+1,72°
o0 °C:
Komplexer Schermodul fur B50/70,
580 °C G*=3580,41 Pa = 858,62 Pa

Phasenverschiebungswinkel fur B50/70,

60 °C:

o =85,32° + 1,66°

Komplexer Schermodul fur PmB45,
50 °C:

G* = 23869,36 Pa + 6492,644 Pa

Phasenverschiebungswinkel fur PmB45,
50 °C:

6=7167°+x2,1°

Komplexer Schermodul fur PmB45,
60 °C

G* = 6474,76 Pa + 1324,34 Pa

Phasenverschiebungswinkel fir PmB45,
60 °C:

0=7521°+2,72°

Tabelle 27: Zusammenfassung der Ermittlungsergebnisse fiir die Nadelpenetration

Eindringtiefe fur B50/70

53,82 mm = 4,62 mm

Eindringtiefe fur PmB 45

44 .85 mm = 3,38 mm
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Tabelle 28: Zusammenfassung der Ermittlungsergebnisse des komplexen Modul E*
fir den Kalibrierversuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Aluminium
und einem Einspannmoment von 250 Ncm

Frequenz komplexer Modul E* Phasenwinkel ®
0,1 Hz E* = 77641 N/mm?2 + 725 N/mm? ®=0,14% + 1,27E-02°
1 Hz E* = 77776 N/mm? + 458 N/mm? ® =0,05° = 1,55E-02°
2 Hz E* = 77793 N/mm?2 + 430 N/mm? ¢ =0,0=2" + 1,40E-03°
5 Hz E* = 77750 N/mm? + 511 N/mm? ¢ =-0,03" + 2,05E-02°
8 Hz E* = 77639 N/mm?2 + 730 N/mm? ¢ =-0,08" = 1,62E-02°
10 Hz E* = 77579 N/mm? + 847 N/mm2 | ®=-0,12° + 5,95E-03°
15 Hz E* = 77250 N/mm? + 1503 N/mm2 | ¢ =-0,18° = 2,37E-03°
20 Hz E* = 76695 N/mm? + 2610 N/mmz2 | ¢ =-0,18° = 2,08E-02°
30 Hz E* = 76474 N/mm? + 3051 N/mmz2 | ®=-0,23° + 3,75E-02°
40 Hz E* = 74923 N/mm? + 6153 N/mm2 | ®=-0.37° = 1,13E-02°
Tabelle 29: Zusammenfassung der Ermittlungsergebnisse des komplexen Modul E*

fir den Kalibrierversuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Teflon und

einem Einspannmoment von 250 Ncm

Frequenz komplexer Modul E* Phasenwinkel ®
0,1 Hz E* =4541 N/mm2 + 82 N/mm? ¢ =1,16° + 2,39E-02°
1 Hz E* =4644 N/mm?2 + 289 N/mm?2 ¢ =0,93° + 1,07E-02°
2 Hz E* =4671 N/mm?2 + 342 N/mm?2 ¢ =0,85° + 3,14E-02°
5 Hz E* =4700 N/mm?2 + 399 N/mm?2 ¢®=0,77° + 1,97E-02°
8 Hz E* =4706 N/mm?2 =+ 411 N/mm?2 ¢®=0,71° + 1,65E-02°
10 Hz E* =4704 N/mm?2 + 409 N/mm?2 ¢ =0,68° + 1,86E-02°
15 Hz E* =4681 N/mm?2 + 363 N/mm?2 ¢ =0,63° + 2,4E-02°
20 Hz E* = 4620 N/mm?2 * 241 N/mm?2 ¢ =0,72° + 3,89E-02°
30 Hz E* =4670 N/mm?2 + 340 N/mm?2 ¢ =0,98° + 2,23E-02°
40 Hz E* =4523 N/mm?2 + 46 N/mm?2 ¢ =0,39° + 4,57E-02°
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Tabelle 30: Zusammenfassung der Ermittlungsergebnisse fiir die Rohdichtebe-
stimmung des Mischgutes SMA11-PmB45/80-65-Diabas

Rohdichte mit \Wasser p =2528,62 kg/m?3 £ 19,7 kg/m?

Tabelle 31: Zusammenfassung der Ermittlungsergebnisse des Biegebalken-

Rheometers
Biegesteifigkeit S bei -12 °C: S=114,45 MPa = 6,78 MPa
m-Wert bei -12 °C: m-Wert = 0,44 + 0,0126
Biegesteifigkeit S bei -18 °C: S=267,87 MPa + 18,86 MPa
m-Wert bei =18 °C: m-Wert = 0,34 + 0,0112
Biegesteifigkeit S bei —24 °C: S =512 MPa = 93,34 MPa
m-Wert bei —24 °C: m-Wert = 0,2315 = 0,0382
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9. Zusammenfassung

Durch die zunehmenden Anforderungen an die Qualitat einer Messung reicht es oft
nicht aus, nur ein Messergebnis zu dokumentieren. Eine Aussage Uber die Qualitat ei-
ner Messung kann nur zusammen mit der Angabe einer Messunsicherheit gemacht
werden. Im Rahmen eines Qualitdtsmanagementsystems ist es fur Priflaboratorien
von Bedeutung, Verfahren zu implementieren, die es ermdoglichen, eine Messunsicher-
heit fur ein Prufverfahren abzuschatzen. Die vorliegende Arbeit befasst sich im ersten
Teil mit den jeweiligen Moglichkeiten, die Messunsicherheit zu bestimmen. Im zweiten
Teil erfolgt, anhand ausgewahlter Versuche, eine Umsetzung von einzelnen Methoden
fur die Bestimmung der Messunsicherheit.

Schwankungen im Messergebnis kénnen durch zufallige und systematische Abwei-
chungen erklart werden. Zufallige Abweichungen treten bei jeder Messung auf. Die
systematische Abweichung beschreibt die Differenz zwischen dem Mittelwert eines
Messergebnisses und dem wahren \Wert der gemessenen Groéf3e.

9.1 Methoden fiir die Bestimmung der Messunsicherheit

Die Methode des GUM (englische Ubersetzung des Leitfadens zur Angabe der Mess-
unsicherheit beim Messen) ist eines der ersten Verfahren, das fur die Bestimmung
der Unsicherheit bei Messverfahren veréffentlicht wurde. Es beruht auf einem mathe-
matischen Modell des Prufverfahrens. Den einzelnen Eingangsgrof3en des Modells wird
eine Standardunsicherheit zugewiesen. Es wird dabei nach zwei Arten, je nachdem wie
die Standardunsicherheit der Eingangsgrofe ermittelt wurde, unterschieden. Ist eine
statistische Analyse der Eingangsgrofe moglich, so spricht man von Typ A. Dabei wird
die Standardunsicherheit direkt aus der aktuellen Messung bestimmt. Bei der Be-
stimmung der Standardunsicherheit nach Typ B werden externe Quellen herangezo-
gen. Die einzelnen EingangsgrofBen werden anschlieBend zu einer kombinierten Stan-
dardunsicherheit fur das Messergebnis zusammengefasst.

Aufgrund komplexer Messverfahren, die computergesteuert ausgefuhrt werden, ist es
nicht immer maoglich, ein mathematisches Modell fur das Prufverfahren aufzustellen.
Die Genauigkeit eines Messverfahrens kann dann Uber die Kennwerte Prdzision und
Richtigkeit beschrieben werden. Zuféllige Abweichungen werden uber die Préazision er-
fasst. Systematische Abweichungen werden Uber die Richtigkeit beschrieben. Mit die-
sen beiden Kennwerten lasst sich eine Gesamtmessunsicherheit mit Hilfe der Methode
der Validierung bestimmen. Mit einem Referenzobjekt wird sowohl die Prazision als
auch die Richtigkeit bestimmt.

Eine weitere Methode fur die Bestimmung der Messunsicherheit ist die Ermittlung der
Wiederholprazision und die Vergleichpréazision aus Ringversuchen. Die Vergleichprazi-
sion aus Ringversuchen kann als Messunsicherheit herangezogen werden.

Mit Hilfe der Validierung lassen sich mégliche Quellen, die einen Einfluss auf das Mess-
ergebnis haben effizient untersuchen. Die Erstellung von Checklisten fir Prufverfahren
wird dadurch erleichtert, da mogliche Quellen gezielt untersucht werden. Mit Hilfe von
Ringversuchen wird es einem Laboratorium erleichtert die eigene \Wiederholpréazision
bei Priafverfahren mit anderen Laboratorien zu vergleichen. Weiters lasst sich dadurch
der Einfluss des Laboranten auf das Messergebnis erkennen.
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9.2 Messunsicherheit ausgewahlter Versuche

Im zweiten Teil der Arbeit werden anhand ausgewahlter Versuche, die regelmaBig im
Labor des Institutes fur StraBenbau und Strallenerhaltung (ISTU) durchgeftihrt wer-
den, einige Methoden umgesetzt. Fur die jeweiligen Prifverfahren wird ein kurzer
Uberblick tber das Messprinzip und die Durchfihrung der Messung gegeben, um
eventuelle Quellen der Messunsicherheit aufzuzeigen.

Biegebalkenrheometer

Die Einwirkung auf das Messergebnis durch unterschiedliche Chargen wird fur den
Versuch ,Biegebalkenrheometer® untersucht. Mit Hilfe des Biegebalkenrheometer wird
das Tieftemperaturverhalten von Bitumen beschrieben. Dabei werden die Messgrof3en
Biegekriechsteifigkeit und der m-\Wert bestimmt.

Die Wiederholprazisionen fur die ermittelte Steifigkeit S und fur den m-Wert wurden
mit jenen Werten aus der Norm verglichen. Dabei wurden alle Grenzwerte aufl3er bei
einer Temperatur von -24 °C eingehalten. Weiters erkennt man, dass die Charge kei-
nen Einfluss auf die Messunsicherheit hat. Die Pruftemperatur hat den grofiten Ein-
fluss auf das Messergebnis, je tiefer die Temperatur ist desto groBer wird die Mess-
unsicherheit. AuBerdem steigt die Wiederholprazision zwischen den Wiederholmes-
sungen stark an. Je tiefer die Temperatur ist desto steifer ist das Bitumen, desto gro-
Ber ist der Einfluss auf die Durchbiegung des Balkens. Bei tiefen Temperaturen kdnnte
sich auch eine unterschiedliche lange Lagerung im Ethanolbad bereits stark auf die
Messunsicherheit auswirken.

Nadelpenetration

Fur den Versuch Nadelpenetration werden Daten aus einem Ringversuch aus dem
Jahre 2005, an dem das ISTU-Labor teilnahm, ausgewertet. Der Ringversuch wurde
an dem Bitumen B50/70 und PmB 45 durchgefuhrt. Mit Hilfe der Nadelpenetration
wird die Harte von Bitumen bestimmt. Bei diesem Versuch wird die \Wegstrecke ge-
messen, die eine Nadel in dem Prufkérper in einer bestimmten Zeit zurtcklegt.

Maogliche Unsicherheitsquellen sind die Probekdrpervorbereitung sowie der Laborant
des Versuches. Ein groBer Anteil der Messunsicherheit wird der Abweichung der
Messergebnisse zum Mittelwert der Laboratorien zugeordnet. Die Messunsicherheit
wird stark von dem Laborant beeinflusst. Bei einem harteren Bitumen ist die Messun-
sicherheit geringer. Die Wiederholprazision wird kaum von der Harte des Bitumen be-
einflusst. Die Vergleichspréazision ist bei einem harteren Bitumen geringer, dadurch
sinkt die Messunsicherheit.

Dynamisches Scherrheometer

Fur den Versuch Dynamisches Scherrheometer wurden ebenfalls Daten aus einem
Ringversuch ausgewertet. Fur die Bitumen B50/70 und PmB 45 wurden bei den
Temperaturen 30 °C und 60 °C der komplexe Schermodul G* und der Phasenver-
schiebungswinkel & bestimmt. Durch den komplexen Schermodul G* und den Phasen-
verschiebungswinkel & wird die Elastizitat und Steifigkeit eines Bitumens beschrieben.

Meogliche Einflussfaktoren der Messunsicherheit sind der Laborant, die Probekorper-
herstellung, die Harte des Bitumens. Die Messunsicherheit fir den komplexen Scher-
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modul sinkt bei Abnahme des komplexen Schermoduls. Bei einem schwer verformba-
ren Bitumen ist die Messunsicherheit bei gleicher Pruftemperatur hoher als bei einem
leicht verformbaren Bitumen. Die Messunsicherheit fur den Phasenverschiebungswin-
kel Bei Abnahme des Phasenverschiebungswinkels sinkt die Messunsicherheit fur die-
sen. Bei beiden Bitumensorten ist zu erkennen, dass mit steigender Temperatur der
komplexe Schermodul abnimmt und dadurch auch die Messunsicherheit sinkt.

Rohdichtebestimmung mit Wasser

Es wurde die Rohdichte fur die Mischgutsorte SMA11-PmB 45,/80-65-Diabas mittels
Wasser bestimmt. Dabei wurden mdgliche Auswirkungen auf das Messergebnis durch
unterschiedliche Laboranten untersucht. Die Vergleichspréazision betragt 1,03 % vom
bestimmten Mittelwert. Der Einfluss des Laboranten ist zwar gegeben, halt sich aber
im Bezug auf den Gesamtmittelwert eher in Grenzen.

Kalibrierung 4PBB

Beim ,4-Punkt-Biegebalken® wird ein Steifigkeitsversuch an zwei Kalibrierkérpern durch-
gefuhrt. Dabei wird der Einfluss des Einspannmomentes auf das Messergebnis unter-
sucht. Bei den beiden Kalibrierkérpern handelt es sich um Aluminium und Teflon. Bei
beiden Materialen erkennt man, dass sich die Standardabweichung bei Wieder-
holmessungen fir den Steifigkeitsmodul auch bei einer Anderung des Einspannmomen-
tes nur gering andern. Den gréBten Einfluss auf die Messunsicherheit hat die systema-
tische Abweichungskomponente, die in beiden Fallen in die Messunsicherheit mit ein-
gerechnet wird. Der Kalibrierkérper aus Aluminium weist fur den Steifigkeitsmodul bei
einem Einspannmoment von 250 Ncm die geringste Messunsicherheit auf. Die Pro-
fung zeigte, dass die Messunsicherheiten fur den Phasenwinkel eher gering sind. \Wei-
ters wurde festgestellt, dass der Kalibrierkdrper aus Aluminium eine geringere Mess-
unsicherheit aufweist als jener aus Teflon. Das verwendete Einspannmoment hat einen
groBen Einfluss auf den komplexen E-Modul E*. Bei beiden Kalibrierkdrpern zeigte sich,
dass bei einem Einspannmoment von 250 Ncm die Messunsicherheit am geringsten
ist. Weiters zeigte sich, dass die Messunsicherheit zwischen den Frequenzen stark
schwankt. Bei dem Kalibrierkdrper steigt die Messunsicherheit bis zu einer Frequenz
von 8-10 Hz an und fallt dann wieder. Bei dem Kalibrierkérper aus Aluminium steigt
die Messunsicherheit mit der Frequenz.

9.3 Einfliisse auf die Messunsicherheit und Ausblick

Bei Prafverfahren mit Bitumen ist zu erkennen, dass die Harte des Bitumens bzw. die
Pruftemperatur einen Einfluss auf die Messunsicherheit haben. Bei den Ringversuchen
war zu erkennen, dass die unterschiedliche Handhabung der Prifungen einen grof3en
Einfluss auf die Unsicherheit eines Ergebnisses hat.

Prufverfahren, wie z.B. die Rohdichtebestimmung, haben immer einen Einfluss durch
den Laboranten. Bei getbten Mitarbeitern schwanken die Ergebnisse zwischen den
Wiederholmessungen eher gering.

Bei den Prufverfahren mit Bitumen sollte ein funktionaler Zusammenhang zwischen der
Wiederhol- bzw. Vergleichpréazision und dem ermittelten Messwert Uberprift werden,
unabhangig um welches Bindemittel es sich handelt. Fur das Prufverfahren Dynami-
sches Scherrheometer ist ein eventueller Zusammenhang fur den komplexen Scher-
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modul G* zu erkennen. Fir eine statistische relevante Aussage musste jedoch eine
gréBere Grundgesamtheit vorhanden sein. Es ist daher wichtig die vorhandenen Daten
der einzelnen Priafverfahren aufzubereiten, um einen mdéglichen funktionalen Zusam-
menhang zwischen der \Wiederholprazision bzw. Vergleichprézision zum gemessenen
(Gesamtmittelwert zu eruieren.

Der Einfluss des Einspannmomentes auf das Messergebnis ist beim 4-Punkt-
Biegebalken nicht zu unterschatzen. Weiters sollte mit diesen Einspannmomenten
(250 Ncm bei dem Kalibrierkdrper aus Teflon und Aluminium) weitere Kalibrierungen
durchgefuhrt werden, um eine grof3ere Grundgesamtheit an Daten zu haben.

Um eine Aussage uber die Qualitat einer Messung treffen zu kénnen, ist es unerlass-
lich, ein Verfahren fur die Bestimmung der Messunsicherheit in das Qualitatsmana-
gementsystem zu implementieren. Mit Hilfe einer Verfahrensanweisung wird die Be-
stimmung der Messunsicherheit im Laboratorium dokumentiert und umgesetzt. Zu-
satzlich ist es wichtig, in regelmaligen Abstanden Messungen zur Qualitdtssicherung
durchzufuhren, um zu gewahrleisten, dass die angegebenen Messunsicherheiten auch
eingehalten werden.
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Anhang A: Grenzwerte fur AusreiBBertests

Tabelle A-1: Grenzwerte fiir Cochran-Test (DIN ISO 5725-2, 2002)

[ n=2 n=3 n=4 n="9 n=6
i 1% 5% 1% 5 % 1% 5% 1% 5 % 1% 5 %
2 | — - 0,995 0,975 0,979 0,939 0,959 0,908 0,937 0.877
3 0,993 0,967 0,942 0,871 0,883 0,798 0,834 0,746 0,793 0,707
4 | 0,968 0,906 0,864 0,768 0,781 0,684 0,721 0,629 0,676 0,590
5 0,928 0,841 0,788 0,684 0,696 0,598 0,633 0,544 0,588 0,508
B 0,883 0,781 0,722 0,616 0,626 0,532 0,564 0,480 0,520 0,445
7 0,838 0,727 0,664 0,561 0,568 0,480 0,508 0,431 0,466 0,397
8 0,794 0,680 0,615 0,516 0,521 0,438 0,463 0,391 0,423 0,360
9 0,754 0,638 0,573 0,478 0,481 0,403 0,425 0,358 0,387 0,329
10 0,718 0,602 0,536 0,445 0,447 0,373 0,393 0,33 0,357 0,303
11 0,684 0,570 0,504 0,417 0,418 0,348 0,368 0,308 0,332 0,281
12 0,653 0,541 0,475 0,392 0,392 0,326 0,343 0,288 0,310 0,262
13 0,624 0,515 0,430 0,371 0,369 0,307 0,322 0,271 0,291 0,243
14 0,599 0,492 0,427 | 0,352 0,349 0,291 0,304 0,255 0,274 0,232
15 0575 0471 0,407 0,335 0,332 0,276 0,288 0,242 0,259 0,220
16 0,553 0,452 0,388 0,319 0,316 0,262 0,274 0,230 0,246 0,208
17 0,532 0,434 0,372 0,305 0,301 0,250 0,261 0,218 0,234 0,198
18 0,514 0,418 0,356 0,293 0,288 0,240 0,249 0,209 0,223 0,189
19 0.486 0,403 0,343 0,281 0,276 0,230 0,238 0,200 0,214 0,181
20 0,480 0,389 0,330 0,270 0,265 0,220 0,229 0,192 0,205 0,174
21 0,465 0,377 0,318 0,261 0,255 0,212 0,220 0,185 0,197 0,167
22 0,450 0,365 0,307 0,252 0,246 0,204 0,212 0,178 0,189 0,160
23 0437 0,354 0,297 0,243 0,238 0,197 0,204 0,172 0,182 0,155
24 0,425 0,343 0,287 0,235 0,230 0,191 0,197 0,166 0,176 0,149
25 0,413 0,334 0,278 0,228 0,222 0,185 0,190 0,160 0,170 0.144
26 0,402 0,325 0,270 0,221 0,215 0,179 0,184 0,155 0,164 0,140
27 0,391 0,316 0,262 0,215 0,209 0,173 0,179 0,150 0,159 0,135
28 0,382 0,308 0,255 0,209 0,202 0,168 0,173 0,146 0,154 0,131
29 0,372 0,300 0,248 0,203 0,196 0,164 0,168 0,142 0,150 0,127
30 0,363 0,293 0,241 0,198 0,191 0,159 0,164 0,138 0,145 0,124
31 0,355 0,286 0,235 0,193 0,188 0,155 0,159 0,134 0,141 0,120
3z 0,347 0,280 0,229 0,188 0,181 0,151 0,155 0,131 0,138 0117
33 0,339 0,273 0,224 0,184 0177 0,147 0,151 0,127 0,134 0,114
34 0,332 0,267 0,218 0,179 0,172 0,144 0,147 0,124 0,131 0,111
35 0,325 0,262 0,213 0,175 0,168 0,140 0,144 0,121 0,127 0,108
36 0,318 0,256 0,208 0,172 0,165 0,137 0,140 0,118 0,124 0,106
37 0,312 0,251 0,204 0,168 0,161 0,134 0,137 0,118 0,121 0,103
38 0,306 0,246 0,200 0,164 0,157 0,131 0,134 0,113 0,119 0,101
39 0,300 0,242 0,196 0,161 0,154 0,129 0,131 0,111 0,116 0,099
40 0,294 0,237 0,192 0,158 0,151 0,126 0,128 0,108 0,114 0,097

p = Anzahl der Labors zu einem gegebenen Merkmalsniveau

n = Anzahl der Ermittlungsergebnisse je Zelle (siehe 7.3.3.3)
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Tabelle A-2: Grenzwerte fiir Grubbs-Test (DIN ISO 5725-2, 2002)

Einzelner gréiter oder einzelner kleinster Wert Zwei grolte oder zwei kleinste Werte

s oben 1 % oben 5 % unten 1 % unten 5 %
3 1,155 1,155 — —

4 1,496 1,481 0,000 0 0,000 2
5 1,764 1,715 0,001 8 0,0090
6 1,873 1,887 0,01186 0,034 9
7 2,139 2,020 0,030 8 0,070 8
8 2,274 2,126 0,066 3 0,1101
9 2,387 2.215 0,085 1 0,149 2
10 2482 2,290 0,1150 0,186 4
11 2,564 2,355 0,144 8 0,2213
12 2,636 2412 0,173 8 0,253 7
13 2,699 2,462 0,201 6 0,283 6
14 2,755 2,507 0,228 0 0,3112
15 2806 2,549 02530 0,336 7
16 2,852 2,585 0,276 7 0,360 3
17 2,894 2,620 0,299 0 0,382 2
18 2,932 2,651 0,320 0 04025
19 2,968 2,681 0,339 8 0,421 4
20 3,001 2,709 0,358 5 0,439 1
21 3,031 2,733 0,376 1 04556
22 3,060 2,758 03927 04711
23 3,087 2,781 04085 0,485 7
24 3nz2 2,802 0,423 4 0,499 4
25 3,138 2,822 0,437 6 05123
26 3,157 2,841 04510 05245
27 3,178 2,859 0,463 8 0,536 0
28 3,199 2,876 04759 0,547 0
29 3,218 2,893 0487 5 0,557 4
30 3,236 2,908 0,488 5 0,567 2
31 3,253 2,924 0,509 1 0,576 6
32 3,270 2,938 0,519 2 0,585 6
33 3,286 2,952 0,5288 0,594 1
34 3.301 2.965 0,538 1 0,602 3
35 3,316 2,979 0,546 9 0,6101
36 3,330 2,991 0,555 4 06175
37 3,343 3,003 0,563 6 0,624 7
38 3,356 3,014 0,571 4 0,631 6
39 3,369 3,025 0,578 9 0,638 2
40 3,381 ! 3.036 0,586 2 0,644 5

Wiedergegeben mit Erlaubnis der American Statistical Association nach [4] im Anhang C.
p = Anzahl der Labors zu einem gegebenen Merkmalsniveau
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Tabelle A-3: Grenzwerte fiir Mandel Signifikanzniveau 1 % (DIN ISO 5725-2, 2002)

k
p L n
2 3 a | s 6 | 7 8 9 10

3 1,15 1,71 1,64 1,58 1,53 1.49 1,46 1,43 1,41 1,39
4 1,49 1,91 1,77 1,67 1,60 1,55 1,51 1,48 1,45 1,43
5 1,72 2,05 1,85 1,73 1,63 1,59 1,55 1,51 1,48 1,46
6 1,87 2,14 1,90 1,77 1,68 1,62 1,57 1,53 1,50 1,47
T 1,98 2,20 1,94 1,79 1,70 1,63 1,58 1,54 1,51 1,48
8 2,06 2,25 1,97 1.81 1,71 1,65 1,89 1,56 1,52 1,49
9 213 229 1,99 1,82 1,73 1,66 1,60 1,56 1,53 1,50
10 218 2,32 2,00 1,84 1.74 1,66 1,61 1,57 1,53 1,50
1 2,22 2,34 2,01 1,85 1,74 1,67 1,62 1,57 1,54 1,61
12 225 2,36 2,02 1,85 1,75 1,68 1,62 1,58 1,54 1,51
13 2,27 2,38 2,03 1,86 1,76 1,68 1,63 1,58 1,55 1,62
14 2,30 2,39 2,04 1.87 1,76 1,69 1,63 1,58 1,55 1,52
15 2,32 241 2,05 1,87 1,76 1,69 1,63 1,59 1,55 1,52
16 2,33 242 2,05 1,88 1,77 1,69 1,63 1,59 1,55 1,52
17 2,35 244 2,06 1,68 1,77 1,69 1,64 1,59 1,95 1,52
18 2,36 2,44 2,06 1,86 1,77 1,70 1,64 1,59 1.56 1,52
19 2,37 2,44 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,59 1,56 153
20 239 245 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,60 1,56 1,53
21 2,39 2,46 2,07 1,89 1,78 1.70 1,64 1,60 1,56 1.53
22 2,40 2,46 2,08 1,90 1,78 1,70 1,65 1,60 1,56 1,53
23 2,41 247 2,08 1,90 1,78 1.71 1,65 1,60 1,56 1.53
24 242 2,47 2,08 1,90 1,79 1.71 1,65 1,60 1,56 1,53
25 242 247 2,08 1,90 1,79 1,71 1,65 1,60 1.56 1,83
26 243 2,48 2,09 1,90 1,79 1,71 1,65 1.60 1,56 1.53
27 244 248 2,09 1,90 1,79 1,71 1,65 1,60 1.56 1,53
28 244 2,49 2,09 191 1,79 1,71 1,65 1,60 1,57 1,53
29 2,45 2,49 2,09 1.9 1,79 1,71 1,65 1,60 1,57 1,53
30 245 | 249 2,10 199 | 179 1,71 1,65 1,61 1,57 | 1,53

p = Anzahl der Labors zu einem gegebenen Merkmalsniveau

n = Anzahl der Wiederholmessungen innerhalb jedes Labors bei diesem Merkmalsniveau

ANMERKUNG  Zur Verfiigung gestellt von Dr. J. Mandel und vergffentiicht mit seiner Edaubnis.
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Tabelle A-4: Grenzwerte fiir Mandel 5 % Signifikanzniveau (DIN ISO 5725-2, 2002)

k
p h - n
2 3 4 5 6 7 8 9 10

3 1,15 1,71 1,64 1,58 1,53 1.49 1,46 1,43 1,41 1,39
4 1,49 1,91 1,77 1,67 1,60 1,55 1,51 1,48 1,45 1,43
5 1,72 2,05 1,85 1,73 1,63 1,59 1,55 1,51 1,48 1,46
6 1,87 2,14 1,90 1,77 1,68 1,62 1,57 1,53 1,50 1,47
T 1,98 2,20 1,94 1,79 1,70 1,63 1,58 1,54 1,51 1,48
8 2,06 2,25 1,97 1.81 1,71 1,65 1,89 1,56 1,52 1,49
9 2,13 229 1,99 1,82 1,73 1,66 1,60 1,56 1,53 1,50
10 218 2,32 2,00 1,84 1.74 1,66 1,61 1,57 1,53 1,50
1 2,22 2,34 2,01 1,85 1,74 1,67 1,62 1,57 1,54 1,61
12 225 2,36 2,02 1,85 1,75 1,68 1,62 1,58 1,54 1,51
13 2,27 2,38 2,03 1,86 1,76 1,68 1,63 1,58 1,55 1,62
14 2,30 2,39 2,04 1.87 1,76 1,69 1,63 1,58 1,55 1,52
15 2,32 241 2,05 1,87 1,76 1,69 1,63 1,59 1,55 1,52
16 2,33 242 2,05 1,88 1,77 1,69 1,63 1,59 1,55 1,52
17 2,35 244 2,06 1,68 1,77 1,69 1,64 1,59 1,95 1,52
18 2,36 2,44 2,06 1,86 1,77 1,70 1,64 1,59 1.56 1,52
19 2,37 2,44 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,59 1,56 153
20 239 2,45 2,07 1,89 1,78 1,70 1,64 1,60 1,56 1,53
21 2,39 2,46 2,07 1,89 1,78 1.70 1,64 1,60 1,56 1.53
22 2,40 2,46 2,08 1,90 1,78 1,70 1,65 1,60 1,56 1,53
23 2,41 247 2,08 1,90 1,78 1.71 1,65 1,60 1,56 1.53
24 242 2,47 2,08 1,90 1,79 1.71 1,65 1,60 1,56 1,53
25 242 247 2,08 1,90 1,79 1,71 1,65 1,60 1.56 1,83
26 243 2,48 2,09 1,90 1,79 1,71 1,65 1,60 1,56 1.53
27 244 248 2,09 1,90 1,79 1,71 1,65 1,60 1.56 1,53
28 244 2,49 2,09 191 1,79 1,71 1,85 1,60 1,57 1,53
29 2,45 2,49 2,09 1.9 1,79 1,71 1,65 1,60 1,57 1,53
30 245 | 249 2,10 199 | 179 1,71 1,65 1,61 1,57 1,53

p = Anzahl der Labors zu einem gegebenen Merkmalsniveau

n = Anzahl der Wiederholmessungen innerhalb jedes Labors bei diesem Merkmalsniveau

ANMERKUNG  Zur Verfiigung gestellt von Dr. J. Mandel und vergffentiicht mit seiner Edaubnis.
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Tabelle A-5: Faktoren f(n) fir die kritische Spannweite (DIN ISO 5725-6, 2002)

n f(n) n f(n)

2 2,8 25 5,2

3 3,3 26 5,2

4 3,6 27 9,2

5 3,9 28 5,3

6 4 29 5,3

7 4,2 30 5,3

4,3 31 9,3

4,4 32 9,3

10 4,5 33 5,4

11 4,6 34 95,4

12 4,6 35 5,4

13 4,7 36 9,4

14 4,7 37 5,4

15 4,8 38 9,5

16 4,8 39 9,5

17 4,9 40 9,5

18 4,9 45 9,6

19 8] 50 9,6

20 5 60 9,8

21 5 70 9,9

22 9,1 80 5,9

23 9,1 90 6.0

24 9,1 100 6,1
Annmerkung: Der Faktor f(n) fur die kritische
Spannweite ist das 95%-Quantil der Verteilung
VON (XmaxXmin)/ G, WObEI Xe UNd X, die Extrem-

werte in einer Stichprobe des Umfangs n aus ei-
ner Normalverteilung mit der Standardabwei-
chung o sind
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Anhang B: Daten

Tabelle B-1: BBR, Messwerte der Bitumensorte B70/100

S S m- m-Wert Mittelwert | Standardabweichung | Mittelwert | Standardabweichung
[MPa] | [MPa] | Wert S [MPa] S [MPal] m-Wert m-Wert

8s/-12 °C

19.11.2004 | 221 | 232 | 0,34 | 0,345 226,5 7.8 0,3425 0,004
23.04.2007 | 272 | 261 | 0,304 | 0,306 266,4 7,9 0,3053 0,002
8s/-18 °C

19.11.2004 | 500 | 471 | 0,242 | 0,238 485,5 20,5 0,2400 0,003
06.06.2006 | 482 | 456 | 0,240 | 0,246 469,1 17,9 0,2427 0,004
23.04.2007 | 483 | 501 | 0,229 | 0,241 492,3 12,8 0,2352 0,008
07.06.2005 | 462 0,22 462,0 0,2200

8s/-24 °C

19.11.2004 | 679 | 821 [ 0,129 | 0,162 750,0 100,4 0,1455 0,023
15s/-12 °C

19.11.2004 | 176 | 185 | 0,377 | 0,379 180,5 6,4 0,3780 0,001
23.04.2007 | 222 | 213 | 0,344 | 0,342 217,3 6,5 0,3428 0,001
15s/-18 °C

19.11.2004 | 425 | 401 | 0,274 | 0,269 413,0 17,0 0,2715 0,004
06.06.2006 | 410 | 387 | 0,274 | 0,283 398,5 16,8 0,2784 0,006
23.04.2007 | 414 | 426 | 0,263 | 0,273 420,2 8,9 0,2684 0,007
07.06.2005 | 398 0,253 398,0 0,2530

15s/-24 °C

19.11.2004 | 620 | 736 | 0,157 | 0,188 678,0 82,0 0,1725 0,022
30s /-12°C

19.11.2004 | 134 | 140 | 0,418 | 0,416 137,0 4,2 0,4170 0,001
23.04.2007 | 172 | 166 | 0,387 | 0,381 168,9 4,7 0,3843 0,005
30s/-18 °C

19.11.2004 | 348 | 329 | 0,309 | 0,303 338.,5 13,4 0,3060 0,004
06.06.2006 | 335 | 314 | 0,305 | 0,313 324,8 14,9 0,3089 0,006
23.04.2007 | 340 | 349 | 0,301 | 0,308 344.,4 59 0,3050 0,005
07.06.2005 | 330 0,289 330,0 0,2890

30s/-24 °C

19.11.2004 | 551 | 640 | 0,187 | 0,216 595,5 62,9 0,2015 0,021
60s/-12 °C

19.11.2004 | 98,7 | 104 | 0,459 | 0,453 101.4 3,7 0,4560 0,004
23.04.2007 | 130 | 125 | 0,431 | 0,420 127,86 3,0 0,4257 0,008
60s/-18 °C

19.11.2004 | 277 | 264 | 0,345 | 0,337 270,5 9,2 0,3410 0,006
06.06.2006 | 269 | 251 | 0,336 | 0,346 259,7 12,9 0,3408 0,007
23.04.2007 | 273 | 278 | 0,339 | 0,344 275,3 3,8 0,3415 0,004
07.06.2005 | 266 0,325 266,0 0,3250

60s/-24 °C

19.11.2004 | 479 | 545 | 0,218 | 0,245 512,0 46,7 0,2315 0,019
120s/-12 °C

19.11.2004 | 70,8 | 75 |0,499| 0,49 72,9 3,0 0,4945 0,006
23.04.2007 95 92 10,475 | 0,459 93,6 1,6 0,4671 0,011
120s/-18 °C

19.11.2004 | 216 | 206 | 0,38 | 0,372 211,0 7,1 0,3760 0,006
06.06.2006 | 211 | 195 | 0,370 | 0,384 202,5 11,3 0,3770 0,010
23.04.2007 | 213 | 216 | 0,377 | 0,380 214,5 2,6 0,3781 0,002
07.06.2005 | 210 0,361 2100 0,3610

120 s/-24 °C

19.11.2004 | 407 | 455 | 0,248 | 0,274 431,0 33,9 0,2610 0,018
240s /-12 °C

19.11.2004 | 49,3 | 52,7 | 0,54 | 0,527 51,0 2,4 0,5335 0,009
23.04.2007 67 66 | 0,519 | 0,498 66,7 0,5 0,5085 0,014
240s/-18 °C

19.11.2004 | 164 | 158 | 0,415 | 0,406 161,0 4,2 0,4105 0,006
06.06.2006 161 147 10,399 | 0,414 1541 9,7 0,4063 0,011
23.04.2007 | 162 | 164 | 0,414 | 0,415 163,0 1,8 0,4147 0,000
07.06.2005 | 162 0,396 162,0 0,3960

240 s/-24 °C

19.11.2004 | 339 | 373 | 0,279 | 0,303 356,0 24,0 0,2910 0,017
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Tabelle B-2: Wiederholprazision r in [%] des Mittelwertes, Steifigkeit

Temperatur Wiederholprazision r [%]
[°C] Messdatum
19.11.2004 | 06.06.2006 | 23.04.2007
12 5,23 3,32
-18 4,81 7,04 1,97

Tabelle B-3: Wiederholprazision r in [%] des Mittelwertes, m-Wert

Temperatur Wiederholprazision r [%]
[°C] Messdatum
19.11.2004 | 06.06.2006 | 23.04.2007
-12 1,32 2,59
-18 2,35 2,92 1,80
Tabelle B-4: Wiederholprazision
Temperatur | Gesamtmittelwert | Standardabweichung | Gesamtmittelwert | Standardabwei- | Vg |V wer
[°C] S [MPa] S [MPa] m chung m-Wert [%6] [%6]
-12 114,45 3,39 0,44 0,0063 2,96| 1,42
-18 267,87 9,43 0,34 0,0056 3,51| 1,67
-24 512 48,67 0,2315 0,0191 9,11| 8,25
Biegesteifigkeit S

Biegekriechsteifigkeit
S [MPa]

300,00 -
250,00 -
200,00 -
150,00 +

100,00 -
0,00 -

-12

Temperatur [°C]

| W2004 m2005 02006 m2007 | Standardabweichung

Abbildung B-1: BBR, Ermittelte Biegesteifigkeit S der einzelnen Jahren fiir die Tem-
peraturen -12 °C und -18°C
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m-Wert

-12 -18

Temperatur [°C]

m 2004 m2005 [O2006 m 2007 | Standardabweichung

Abbildung B-2: BBR, Ermittelte m-Wert der einzelnen Jahren fur die Temperaturen
-12 °C und -18°C

100%
80%
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40%
20%

0%

Prozentueller Anteil der Standardabweichung zum
Gesamtmittelwert S

-18
Temperatur [°C]

m Steifigkeit m Standardabweichung

Abbildung B-3: BBR, Prozentueller Anteil der Wiederholstandardabweichung zum
m-Wert fir die Temperaturen -12°C, -18 °C, -24 °C
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Abbildung B-4: BBR, Prozentueller Anteil der Wiederholstandardabweichung zur
Biegesteifigkeit S fiir die Temperaturen -12°C, -18 °C, -24 °C

Tabelle B-5: Nadelpenetration BS0/70, (ARBIT, 2006)

Labor Messwerte [mm)] Mittelwert Standardabweichung

1 2 3 1 2 3 [mm] [mm]
1 54,0 54,0 54,0 54,0 54,0 55,0 54,00 0,00
2 54,6 55,0 55,0 54,6 54,9 54,7 54,87 0,23
3 54,0 54,0 55,0 54,0 54,0 54,0 54,33 0,58
4 50,0 51,0 51,0 51,0 53,0 51,0 50,67 0,58
5 55,0 55,0 54,8 55,0 54,0 54,5 54,93 0,12
6 55,4 54,0 54,0 54,0 55,0 54,3 54,47 0,81
7 54,0 53,0 54,0 54,0 54,0 53,0 53,67 0,58
8 58,5 60,8 59,0 61,8 60,3 59,7 59,43 1,21
9 52,0 52,0 53,0 53,0 53,0 52,0 52,33 0,58
10 57,0 56,0 57,0 57,0 57,0 56,0 56,67 0,58
11 53,0 54,0 53,0 52,0 53,0 52,0 53,33 0,58
12 50,7 50,8 50,8 50,0 50,5 50,9 50,77 0,06
13 55,0 55,0 53,0 55,0 55,0 54,0 54,33 1,15
14 53,2 53,8 53,2 53,1 53,8 53,1 53,40 0,35
15 52,8 53,0 53,2 53,1 52,9 53,0 53,00 0,20
16 53,0 54,0 53,0 53,0 53,0 53,0 53,33 0,58
17 51,0 51,0 48,0 48,0 48,0 48,0 50,33 1,15
18 51,4 50,4 50,4 51,1 50,1 50,2 50,73 0,58
18 52,0 52,0 52,0 53,0 53,0 53,0 52,00 0,00
20 55,0 53,0 52,0 51,0 54,0 52,0 53,33 1,53
21 57,0 57,0 58,0 58,0 58,0 58,0 57,33 0,58
22 55,0 57,0 57,0 57,0 57,0 57,0 56,33 1,15
23 54,0 53,0 53,0 53.0 54,0 54,0 53,33 0,58
24 54,0 54,0 55,0 53,0 53,0 53,0 54,33 0,58
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Tabelle B-6: Nadelpenetration PmB 45, (ARBIT, 2006)

Labor Messwerte [mm)] Mittelwert Standardabweichung

1 2 3 1 2 3 [mm] [mm]
1 44,0 44,0 45,0 45,0 45,0 45,0 44,33 0,58
2 45,3 46,2 44,8 46,3 44,9 45,4 45,43 0,71
3 48,0 48,0 45,0 48,0 48,0 45,0 45,67 0,58
4 40,0 41,0 41,0 42,0 42,0 42,0 40,67 0,58
5 45,0 45,0 45,0 45,0 48,0 45,5 45,00 0,00
6 44,4 44,8 44,5 44,5 44,9 44,5 44,57 0,21
7 45,0 48,0 45,0 45,0 45,0 45,0 45,33 0,58
8 46,6 47,5 47,7 47,6 47,0 48,7 47,27 0,59
9 44,0 45,0 44,0 44,0 44,0 44,0 44,33 0,58
10 48,0 47,0 46,0 46,0 47,0 46,0 47,00 1,00
11 45,0 45,0 44,0 43,0 44,0 44,0 44,67 0,58
12 43,3 43,0 42,6 43,6 43,2 42,8 42,97 0,35
14 43,5 43,5 43,2 44,2 43,9 43,5 43,40 0,17
16 47,0 47,0 47,0 47,0 47,0 47,0 47,00 0,00
17 43,0 42,0 43,0 42,0 42,0 42,0 42,67 0,58
18 43,8 45,3 45,5 43,9 44,0 44,2 44,87 0,93
19 44,0 45,0 44,0 44,0 44,0 45,0 44,33 0,58
20 42,0 44,0 45,0 42,0 45,0 43,0 43,67 1,53
21 48,0 48,0 47,0 47,0 48,0 47,0 46,33 0,58
22 47,0 47,0 48,0 45,0 44,0 44,0 46,67 0,58
23 45,0 44,0 44,0 44,0 43,0 44,0 44,33 0,58
24 45,0 46,0 44,0 45,0 45,0 48,0 45,00 1,00

Mandel h-Statistik

Mandel-h

rmmvmml\mmgrmmvmggggaﬁwga

Ll

Laboratorien Nummer

= Mandelh - ——-—-1% Grenze ------- 5 % Grenze

Abbildung B-5: Mandel-h-Statistik-Vergleich, Nadelpenetration, Bitumen B50,/70
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Abbildung B-6: Mandel-k-Statistik-Vergleich, Nadelpenetration, Bitumen B50/70

Tabelle B-7: PriifgréBe Nadelpenetration B50/70

Tabelle B-7a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte [mm] Mittelwert | Standardabw Fast-/stat.-
1 2 3 1 2 3 [mm] [mm]. AusreiBer
1 54,0 54,0 54,0 54,0 54,0 55,0 54,00 0,00
2 54,6 55,0 55,0 54,6 54,9 54,7 54,87 0,23
3 54,0 54,0 55,0 54,0 54,0 54,0 54,33 0,58
4 50,0 51,0 51,0 51,0 53,0 51,0 50,67 0,58
5 55,0 55,0 54,8 55,0 54,0 54,5 54,93 0,12
B 55,4 54,0 54,0 54,0 55,0 54,3 54,47 0,81
7 54,0 53,0 54,0 54,0 54,0 53,0 53,67 0,58
8 58,5 60,8 59,0 61,8 60,3 59,7 59,43 1,21
9 52,0 52,0 53,0 53,0 53,0 52,0 52,33 0,58
10 57,0 56,0 57,0 57,0 57,0 56,0 56,67 0,58
11 53,0 54,0 53,0 52,0 53,0 52,0 53,33 0,58
12 50,7 50,8 50,8 50,0 50,5 50,9 50,77 0,08
13 55,0 55,0 53,0 55,0 55,0 54,0 54,33 1,15
14 53,2 53,8 53,2 53,1 53,8 53,1 53,40 0,35
15 52,8 53,0 53,2 53,1 52,9 53,0 53,00 0,20
186 53,0 54,0 53,0 53,0 53,0 53,0 53,33 0,58
17 51,0 51,0 49,0 49,0 49,0 49,0 50,33 1,15
18 51,4 50,4 50,4 51,1 50,1 50,2 50,73 0,58
19 52,0 52,0 52,0 53,0 53,0 53,0 52,00 0,00
20 55,0 53,0 52,0 51,0 54,0 52,0 53,33 1,53 **
21 57,0 57,0 58,0 58,0 58,0 58,0 57,33 0,58
22 55,0 57,0 57.0 57,0 57.0 57,0 56,33 1,15
23 54,0 53,0 53,0 53,0 54,0 54,0 53,33 0,58
24 54,0 54,0 55,0 53,0 53,0 53,0 54,33 0,58
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Tabelle B-7b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel

(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor Mandel h Mandel k | M09"
AusreiBer
1 0,090 0,000
2 0,486 0,322
3 0,242 0,805
4 -1,433 0,805
5 0,517 0,181
6 0,303 1,127
7 -0,062 0,805
8 2,573 1,687 *
9 0,672 0,805
10 1,309 0,805
11 0,215 0,805
12 -1,387 0,080
13 0,242 1,610 *
14 0,184 0,483
15 -0,367 0,279
16 0,215 0,805
17 -1,585 1,610 *
18 -1,403 0,805
19 0,824 0,000
20 0,215 2,130 *
21 1,613 0,805
22 1,156 1,610 *
23 0,215 0,805
24 0,242 0,805

Tabelle B-7c) Numerische AusreiBertests

Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%

0,188 0,148 0,176

G, 2,573 2,802 3,112
G 0,564 0,4994 0,4234
G, 1,585 2,802 3,112
G 0,783 0,4994 0,4234

Tabelle B-7d) Numerischer AusreiBBertest ohne Laboratorium 20

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
0,146 0,148 0,176
0 2,510 2,802 3,112
G 0,565 0,4994 0,4234
Gy 1,561 2,802 3,112
G 0,779 0,4994 0,4234
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Tabelle B-8: PriifgréBe Nadelpenetration PmB 45

Tabelle B-8a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte [mm] Mittelwert | Standardabw. | Fast-/stat.-
1 2 3 1 2 3 [mm] [mm] AusreiBer
1 44,0 44,0 45,0 45,0 45,0 45,0 44,33 0,58
2 45,3 46,2 44.8 46,3 44,9 45,4 45,43 0,71
3 46,0 46,0 45,0 46,0 46,0 45,0 45,67 0,58
4 40,0 41,0 41,0 42,0 42,0 42,0 40,67 0,58
5 45,0 45,0 45,0 45,0 46,0 45,5 45,00 0,00
6 44.4 44.8 44,5 44.5 44,9 44.5 44,57 0,21
7 45,0 46,0 45,0 45,0 45,0 45,0 45,33 0,58
8 46,6 47,5 47,7 47,6 47,0 46,7 47,27 0,59
9 44,0 45,0 44,0 44,0 44,0 44,0 44,33 0,58
10 48,0 47,0 46,0 46,0 47,0 46,0 47,00 1,00
11 45,0 45,0 44,0 43,0 44,0 44,0 44,67 0,58
12 43,3 43,0 42,6 43,6 43,2 42,8 42,97 0,35
14 43,5 43,5 43,2 44,2 43,9 43,5 43,40 0,17
16 47,0 47,0 47,0 47,0 47,0 47,0 47,00 0,00
17 43,0 42,0 43,0 42,0 42,0 42,0 42,67 0,58
18 43,8 45,3 45,5 43,9 44,0 44,2 44,87 0,93
19 44,0 45,0 44,0 44,0 44,0 45,0 44,33 0,58
20 42,0 44,0 45,0 42,0 45,0 43,0 43,67 1,53 **
21 46,0 46,0 47,0 47,0 48,0 47,0 46,33 0,58
22 47,0 47,0 46,0 45,0 44,0 44,0 46,67 0,58
23 45,0 44,0 44,0 44,0 43,0 44,0 44,33 0,58
24 45,0 46,0 44,0 45,0 45,0 46,0 45,00 1,00
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Tabelle B-8b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel

Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandelh | Mandelk |™M09"
AusreiBer
1 -0,293 0,860
2 0,404 1,057
3 0,552 0,860
4 -2,616 0,860 *
5 0,130 0,000
6 -0,145 0,310
7 0,341 0,860
8 1,566 0,873
9 -0,293 0,860
10 1,397 1,490
11 -0,082 0,860
12 -1,159 0,523
14 -0,884 0,258
16 1,397 0,000
17 -1,349 0,860
18 0,045 1,385
19 -0,293 0,860
20 -0,715 2,276 *
21 0,974 0,860
22 1,186 0,860
23 -0,293 0,860
24 0,130 1,490 *

Tabelle B-8c) Numerischer Ausrei3ertest

Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
Cc 0,236 0,16 0,189
G, 1,566 2,758 3,06
G 0,769 0,471 0,3927
G4 2,616 2,758 3,08
Go 0,550 0,471 0,3927

Tabelle B-8d) Numerischer AusreiBertest ohne Laboratorium 20

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
0,132 0,180 0,189
G, 1,514 2,758 3,060
G 0,773 0,471 0,393
Gy 2,620 2,758 3,060
G 0,521 0,471 0,393
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Prozentueller Anteil der Vergleichprazision zur

Eindringtiefe
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Bitumensorten

PmB 45

m Gesamtmittelwert Eindringtiefe m Vergleichprazision

Abbildung B- 9: Nadelpenetration, prozentueller Anteil der Vergleichprazision am

Gesamtmittelwert der Eindringtiefe.

An dem Versuch ,Dynamisches Scherrheometer® nahmen nicht alle Laboratorien teil,
daher existiert keine durchlaufende Nummerierung der Laboratorien.

Tabelle B-9: Komplexer Schermodul G* Bitumen 50/70 T = 50 °C (ARBIT, 2006)

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung
1 2 3 [Pa] [Pa]
1 13970,4 12925,7 14218,1 13704,73 685,94
4 16600,0 16600,0 17800,0 17000,00 692,82
12 15689,0 16073,0 16220,0 15994,00 274,17
16 19940,0 19960,0 20220,0 20040,00 156,20
17 14108,0 13288,0 15032,0 14142,67 872,52
20 18575,0 17625,0 18400,0 18200,00 505,59
21 13102,0 12127,0 12384,0 12537,67 505,34
22 15021,0 15394,0 15825,0 15413,33 402,35
23 14738,0 14895,0 14255,0 14629,33 333,55
24 13146,0 13366,0 13013,0 13175,00 178,28

Tabelle B-10: Phasenverschiebungswinkel 6 Bitumen 50/70 T = 50 °C (ARBIT,

2006)
L Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung
abor o
1 2 3 [°] [’1
1 81.9 82,2 82,1 82,07 0,15
4 81,4 81,4 81,0 81,27 0,23
12 81,5 81,6 81,7 81,60 0,10
16 81,3 81,2 81,1 81,20 0,10
17 82,2 82,3 81,6 82,03 0,38
20 79,6 79,8 79,7 79,70 0,10
21 82,3 82,5 82,7 82,50 0,20
22 82,5 82,4 82,3 82,40 0,10
23 82,4 82,5 82,5 82,47 0,08
24 82,0 81,9 82,1 82,00 0,10
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Tabelle B-11: Komplexer Schermodul G* Bitumen 50/70 T = 60 °C (ARBIT, 2006)

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung
1 2 3 [Pa] [Pa]
1 2927.,2 3114,5 3246,7 3096,13 160,54
4 3710,0 3720,0 3960,0 3796,67 141,54
12 3838,0 3786,0 3671,0 3765,00 85,46
16 3940,0 3830,0 3885,00 77,78
17 3775,0 3779,0 3849,0 3801,00 41,62
20 4257,0 4330,0 4252,0 4279,67 43,66
21 2683,0 2951,0 3033,0 2889,00 183,05
22 3654,2 3728,2 3729,2 3703,87 43,02
23 3389,0 3246,0 3581,0 3405,33 168,10
24 3331,0 3256,0 3265,0 3284,00 40,95

Tabelle B-12: Phasenverschiebungswinkel & Bitumen 50/70 T = 60 °C (ARBIT,

2006)
L Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung
abor o
1 2 3 [°] [°]
1 85,9 85,9 85,5 85,77 0,23
4 85,2 85,1 84,9 85,07 0,15
12 85,3 85,4 85,2 85,30 0,10
16 83,4 83,9 83,65 0,35
17 85,6 85,5 85,4 85,50 0,10
20 84,0 83,9 83,8 83,90 0,10
21 85,9 85,6 85,9 85,80 0,17
22 86,4 86,3 86,3 86,33 0,06
23 85,9 85,9 86,0 85,93 0,06
24 85,3 85,5 85,4 85,40 0,10

Tabelle B-13: Komplexer Schermodul G* PmB 45 T = 50 °C (ARBIT, 2006)

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung
1 2 3 [Pa] [Pal
1 19967.,4 20931,6 21061,9 20653,63 597,86
4 24500,0 25200,0 25200,0 24966,67 404,15
12 22199,0 21929,0 21852,0 21993,33 182,23
16 30880,0 31440,0 30700,0 31006,67 385,92
17 25165,0 25592,0 22656,0 24471,00 1586,27
20 23830,0 25010,0 25460,0 24766,67 841,80
21 20429,0 20313,0 21153,0 20631,67 455,20
22 25669,9 25430,9 25307,2 25469,33 184,38
23 21926,0 19787.,0 19973,0 20562,00 1184,91
24 24695,0 23437.,0 24386,0 24172,67 655,57

Tabelle B-14: Phasenverschiebungswinkel 8 PmB 45 T = 50 °C (ARBIT, 2006)

L Messwerte & [°] Mittelwert & Standardabweichung
abor o
1 2 3 [°] [°]
1 72,7 73,1 72,7 72,83 0,23
4 72,6 72,1 72,1 72,27 0,29
12 71,4 71,5 71,4 71,43 0,08
16 70,6 70,5 70,4 70,50 0,10
17 72,4 72,4 72,5 72,43 0,06
20 69,7 69,7 69,7 69,70 0,00
21 70,5 72,1 72,3 71,63 0,99
22 72,0 72,2 72,0 72,07 0,12
23 71,9 72,1 73,7 72,57 0,99
24 71,3 71,3 71,3 71,30 0,00
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Tabelle B-15: Komplexer Schermodul G* PmB 45 T = 60 °C (ARBIT, 2006)

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung
1 2 3 [Pa] [Pa]
1 5551,0 5346,2 5640,7 5512,63 150,95
4 6350,0 6590,0 6490,0 6476,67 120,55
12 6586,0 6692,0 6454,0 6577,33 119,24
16 7740,0 7140,0 7100,0 7326,67 358,52
17 7660,0 7054,0 6702,0 7138,67 484,58
20 7203,0 7171,0 6988,0 7120,67 116,00
21 5604,0 5743,0 5927.,0 5758,00 162,02
22 6303,1 5945,4 6076,1 6108,20 181,00
23 5816,0 5423,0 5804,0 5681,00 223,52
24 6232,0 6208,0 6322,0 6254,00 60,10

Tabelle B-16: Phasenverschiebungswinkel 8 PmB 45 T = 60 °C (ARBIT, 2006)

L Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung
abor o
1 2 3 [°] [°]
1 74,1 74,5 74,4 74,33 0,21
4 76,5 76,2 76,1 76,27 0,21
12 75,2 75,4 75,6 75,40 0,20
16 74,1 74,5 74,4 74,33 0,21
17 77,4 76,8 77,1 77,10 0,30
20 72,6 72,8 72,7 72,70 0,10
21 76,0 75,8 75,6 75,80 0,20
22 76,0 76,7 76,3 76,33 0,35
23 75,4 78,0 75,4 76,27 1,50
24 74,7 74,5 74,6 74,60 0,10

Mandel-h-Statistik-Vergleich 50 °C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmm Komplexer Schermodul G* 1 Phasenverschiebungswinkel
~-~--1%Grenze - 5 % Grenze

Abbildung B-10: Mandel-h-Vergleich fur DSR bei einer Priftemperatur von 50 °C
fur die Bitumensorte B50/70
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Mandel-k-Statistik-Vergleich 50°C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G* 1 Phasenverschiebungswinkel

--—-1%Grenze ------- 5 % Grenze

Abbildung B-11: Mandel-k-Vergleich fiir DSR bei einer Priftemperatur von 50 °C
fur die Bitumensorte B50/70

Mandel-h-Statistik-Vergleich 60°C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

1 Phasenverschiebungswinkel
----1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung B-12: Mandel-h-Vergleich fur DSR bei einer Priftemperatur von 60 °C
fur die Bitumensorte B50/70
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Mandel-k-Statistik-Vergleich 60 °C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

1 Phasenverschiebungswinkel
----1% Grenze

....... 5 % Grenze

Abbildung B-13: Mandel-k-Vergleich fiir DSR bei einer Priftemperatur von 60 °C,
fur die Bitumensorte B50/70
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Tabelle B-17: PrufgréoBe Komplexer Schermodul G * fir BS0/70 bei 50 °C

Tabelle B-17a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* . Fast-/stat.-
Labor Standardabweichung [Pa] ]
1 2 3 [Pa] AusreiBBer
1 13970,4 12925,7 14218,1 13704,73 685,94
4 16600,0 16600,0 17800,0 17000,00 692,82
12 15689,0 16073,0 16220,0 15994,00 274,17
16 19940,0 19960,0 20220,0 20040,00 156,20
17 14108,0 13288,0 15032,0 14142,67 872,52
20 18575,0 17625,0 18400,0 18200,00 505,59
21 13102,0 12127,0 12384,0 12537,67 505,34
22 15021,0 15394,0 15825,0 15413,33 402,35
23 14738,0 14895,0 14255,0 14629,33 333,55 *
24 131486,0 13366,0 13013,0 13175,00 178,28
Tabelle B-17b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandelh | Mandel k mogl.
Ausreil3er
1 0,752 1,338
4 0,641 1,352
12 0,216 0,535
16 1,925 0,305
17 0,567 1,702 *
20 1,148 0,986 *
21 -1,245 0,986
22 -0,030 0,785
23 0,361 0,651
24 0,976 0,348
Tabelle B-17c) Numerische Ausreillertests
Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
C 0,290 0,445 0,536
G, 1,925 2,290 2,482
G 0,311 0,115 0,186
G, 1,245 2,290 2,482
G, 0,654 0,115 0,186
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Tabelle B-18 PriifgroBe Phasenverschiebungswinkel & fur B50,/70 bei 50 °C

Tabelle B-18a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 [°] [°] AusreiBer
1 81,9 82,2 82,1 82,07 0,15
4 81,4 81,4 81,0 81,27 0,23
12 81,5 81,6 81,7 81,60 0,10
16 81,3 81,2 81,1 81,20 0,10
17 82,2 82,3 81,6 82,03 0,38 *
20 79,6 79,8 79,7 79,70 0,10 *
21 82,3 82,5 82,7 82,50 0,20
22 82,5 82,4 82,3 82,40 0,10
23 82,4 82,5 82,5 82,47 0,086
24 82,0 81,9 82,1 82,00 0,10

Grenzwerte fur Mandel

(gemaRl Tabelle A-3 und Tabelle A-4):

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
c 0,457 0,445 0,536
G, 0,914 2,290 2,482
G 0,778 0,115 0,186
G, 2,382 2,290 2,482
Gs 0,203 0,115 0,186

1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
magl.
Labor Mandel h Mandel k
Ausreil3er
1 0,404 0,863
4 0,538 1,305
12 0,145 0,565
16 0,616 0,565
17 0,365 2,139 *
20 -2,382 0,565 *
21 0,914 1,130
22 0,796 0,565
23 0,875 0,326
24 0,326 0,565
Tabelle B-18c) Numerische Ausreillertests

Tabelle B-18b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
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Tabelle B-19: PrufgréBe Komplexer Schermodul G* fir B50/70 bei 60 °C

Tabelle B-19a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 2927.,2 3114,5 3248,7 3096,13 160,54
4 3710,0 3720,0 3960,0 3796,67 141,54
12 3838,0 37886.0 3671.,0 3765,00 85,46
16 3940,0 3830,0 3885,00 77,78
17 3775,0 3773.,0 38439,0 3801,00 41,82
20 4257,0 4330,0 4252,0 4279,67 43,66
21 2683,0 2951,0 3033.,0 2889,00 183,05
22 3654,2 3728,2 3729,2 3703,87 43,02
23 33839.,0 3248.,0 3581.,0 3405,33 168,10
24 3331.,0 3256.,0 3265.0 3284,00 40,95
Tabelle B-19b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaRl Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
Ausreil3er
1 -1,164 1,418
4 0,520 1,251
12 0,444 0,755
16 0,732 0,687
17 0,530 0,368
20 1,681 0,386 *
21 -1,662 1,617
22 0,297 0,380
23 0,421 1,485
24 0,713 0,362
Tabelle B-19c¢) Numerische Ausreillertests
Grenzwerte fur das
PrifgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
C 0,262 0,536 0,445
G, 1,657 2,290 2,482
G 0,562 0,115 0,186
G, 1,687 2,290 2,482
Go 0,412 0,115 0,186
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Tabelle B-20: PrifgréBe Phasenverschiebungswinkel & fiir BS0/70 bei 60 °C
Tabelle B-20a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 °] [°] AusreiBer
1 85,9 85,9 85,5 85,77 0,23
4 85,2 85,1 84,9 85,07 0,15
12 85,3 85,4 85,2 85,30 0,10
16 83.4 83,9 83,65 0,35 *
17 85,6 85,5 85,4 85,50 0,10
20 84,0 83,9 83.8 83,90 0,10 *
21 85,9 85,6 85,9 85,80 0,17
22 86,4 86,3 86,3 86,33 0,08
23 85,9 85,9 86,0 85,93 0,08
24 85,3 85,5 85,4 85,40 0,10
Tabelle B-20b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl
Ausreil3er
1 0,515 1,384
4 -0,293 0,916
12 -0,024 0,599
16 -1,930 2,119
17 0,207 0,599
20 -1,641 0,599
21 0,554 1,038
22 1,170 0,346
23 0,708 0,346
24 0,092 0,599
Tabelle B-20c) Numerische Ausreillertests
Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
c 0,449 0,536 0,445
G, 1,237 2,290 2,482
G 0,707 0,115 0,186
G, 1,870 2,290 2,482
G; 0,168 0,115 0,186
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Mandel-h-Statistik-Vergleich 50 °C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

— Phasenverschiebungswinkel
———-1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung B-14: Mandel-h-Vergleich fir DSR bei einer Priuftemperatur von 50 °C,
fur die Bitumensorte PmB 45

Mandel-k-Statistik-Vergleich 50°C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22

23 24
Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

— Phasenwverschiebungswinkel
———-1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung B-15: Mandel-k-Vergleich fiir DSR bei einer Priuftemperatur von 50 °C,
fur die Bitumensorte PmB 45
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Mandel-h-Statistik-Vergleich 60°C

Mandel-h

1 4 12 16 17 20 21 22 23 24

Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

1 Phasenverschiebungswinkel
----1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung B-16: Mandel-h-Vergleich fir DSR bei einer Priuftemperatur von 60 °C,
fur die Bitumensorte PmB 45

Mandel-k-Statistik-Vergleich 60 °C

Mandel-k

1 4 12 16 17 20 21 22

23 24
Laboratorien Nummern

mmmm Komplexer Schermodul G*

—1 Phasenwerschiebungswinkel
———-1% Grenze

------- 5 % Grenze

Abbildung B-17: Mandel-k-Vergleich fiir DSR bei einer Priuftemperatur von 60 °C,
fur die Bitumensorte PmB 45
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Tabelle B-21: PrufgréoBe Komplexer Schermodul G * fir PmB 45 bei 50 °C

Tabelle B-21a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 19967.4 20931,6 210861,9 20653,63 597,86
4 24500,0 25200,0 25200,0 24966,67 404,15
12 22199,0 21929,0 21852,0 21993,33 182,23
16 30880,0 31440,0 30700,0 31006,67 385,92
17 25165,0 25592,0 22656,0 24471,00 1586,27
20 23830,0 25010,0 25460,0 24766,67 841,80
21 20429,0 20313,0 21153,0 20631,67 455,20
22 25669,9 25430,9 25307,2 25469,33 184,38
23 21926,0 19787.0 19973.,0 20562,00 1184,91
24 24695,0 23437,0 24386,0 24172,67 655,57
Tabelle B-21b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaRl Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
maogl.
Labor Mandel h Mandel k ;
AusreilBer
1 -1,010 0,772
4 0,345 0,522
12 0,589 0,235
16 2,242 0,498
17 0,189 2,047
20 0,282 1,087 *
21 -1,017 0,588
22 0,502 0,238
23 -1,039 1,529
24 0,095 0,846
Tabelle B-21¢c) Numerische Ausrei3ertests
Grenzwerte fur das Signifi-
PrifgroBe kanzniveau:
5% 1%
C 0,419 0,445 0,536
G, 2,242 2,290 2,482
G 0,309 0,115 0,186
G, 1,039 2,290 2,482
Go 0,707 0,115 0,186
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Tabelle B-22 PriifgroBe Phasenverschiebungswinkel & fur PmB 45 bei 50 °C
Tabelle B-22a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte § [°] Mittelwert & Standardabweichung | Fast-/stat.-
1 2 3 [°] [°] AusreiBer
1 72,7 73.1 72,7 72,83 0,23
4 72,6 72,1 72,1 72,27 0,29
12 71,4 71,5 71,4 71,43 0,08
16 70,6 70,5 70,4 70,50 0,10
17 72,4 72,4 72,5 72,43 0,086
20 69,7 69,7 69,7 69,70 0,00
21 70,5 72,1 72,3 71,63 0,99 *
22 72,0 72,2 72,0 72,07 0,12
23 71,9 72,1 73,7 72,57 0,99 *
24 71,3 71,3 71,3 71,30 0,00
Tabelle B-22b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaRl Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
magl.
Labor Mandel h Mandel k i
AusreiBer
1 1,180 0,502
4 0,604 0,628
12 0,244 0,126
16 -1,194 0,218
17 0,773 0,126
20 -2,007 0,000 *
21 0,041 2,146
22 0,400 0,251
23 0,909 2,146
24 0,380 0,000
Tabelle B-22c) Numerische AusreiBertests
Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
c 0,461 0,445 0,536
G, 1,180 2,290 2,482
G 0,693 0,115 0,186
G, 2,007 2,290 2,482
Go 0,252 0,115 0,186
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Tabelle B-23: Komplexer Schermodul G* fiir PmB 45 bei 60 °C
Tabelle B-23a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Labor Messwerte G* [Pa] Mittelwert G* Standardabweichung Fast-/stat.-
1 2 3 [Pa] [Pa] AusreiBer
1 5551,0 5346,2 5640,7 5512,63 150,95
4 6350,0 6590,0 6490,0 6476,67 120,55
12 6586,0 6692,0 6454,0 6577,33 119,24
16 7740,0 7140,0 7100,0 7326,67 358,52
17 7660,0 7054,0 6702,0 7138,67 484,58 *
20 7203,0 71710 6988.,0 7120,67 116,00
21 5604,0 5743,0 5927.,0 5758,00 162,02
22 6303,1 5945,4 6076,1 6108,20 181,00
23 5816,0 5423,0 5804,0 5681,00 223,52 *x
24 6232,0 6208,0 6322,0 6254,00 60,10
Tabelle B-23b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaRl Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1,8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
Ausreil3er
1 -1,361 0,649
4 0,125 0,518
12 0,281 0,513
16 1,436 1,541
17 1,146 2,084
20 1,119 0,499 *
21 -0,983 0,697
22 -0,443 0,778
23 -1,102 0,961
24 -0,218 0,258
Tabelle B-23c) Numerische Ausreillertests
Grenzwerte fur das
PrufgroBe Signifikanzniveau:
5% 1%
0,434 0,536 0,445
G, 1,436 2,290 2,482
G 0,532 0,115 0,186
G, 1,361 2,290 2,482
Gp 0,575 0,115 0,186
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Tabelle B-23d) Numerischer AusreiBBertest ohne Laboratorium 23

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
C 0,478 0,445 0,536
G, 1,343 2,290 2,482
G 0,535 0,115 0,186
G4 1,517 2,290 2,482
Go 0,427 0,115 0,186

Tabelle B-24: PriifgréBe Phasenverschiebungswinkel & fiir PmB 45, 60 °C

Tabelle B-24a) Messwerte, Mittelwerte und Standardabweichung

Messwerte § [°] Mittelwert & . Fast-/stat.-
Labor Standardabweichung [°] ]
1 2 3 [°] AusreiBBer
1 74,1 74,5 74,4 74,33 0,21
4 76,5 76,2 76,1 76,27 0,21
12 75,2 75,4 75,6 75,40 0,20
16 74,1 74,5 74,4 74,33 0,21
17 77,4 76,8 77,1 77,10 0,30
20 72,6 72,8 72,7 72,70 0,10
21 76,0 75,8 75,6 75,80 0,20
22 76.0 78,7 76,3 76,33 0,35
23 75,4 78,0 75,4 76,27 1,50 * *
24 74,7 74,5 74,6 74,60 0,10
Tabelle B-24b) Grafische Vereinbarkeitspriifung nach Mandel
Grenzwerte fur Mandel
(gemaR Tabelle A-3 und Tabelle A-4):
1% 5%
Grenzwerte h 2,18 1.8
Grenzwerte k 2 1,68
Labor | Mandel h Mandel k mogl.
AusreilBer
1 -0,745 0,401
4 0,725 0,401
12 0,066 0,385
16 0,745 0,401
17 1,359 0,578
20 -1,988 0,193 *
21 0,370 0,385
22 0,776 0,676
23 0,725 2,891
24 -0,543 0,193
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Tabelle B-24c) Numerische AusreiBertests

Grenzwerte fur das

PrufgroBe Signifikanzniveau:

5% 1%
Cc 0,836 0,445 0,536
G, 1,359 2,29 2,482
G 0,665 0,115 0,186
G4 1,988 2,290 2,482
Go 0,395 0,115 0,186

Grenzwerte fur das Signifi-
Prufgréfe kanzniveau:

5% 1%
C 0,278 0,445 0,536
G, 1,404 2,290 2,482
G 0,577 0,115 0,186
G, 1,860 2,290 2,482
Gs 0,403 0,115 0,186

Tabelle B-24d) Numerischer AusreiBBertest ohne Laboratorium 23

Tabelle B-25: Komplexer Schermodul, Phasenwinkel, Vergleichsprazision

Temperatur | Schermodul G* | Phasenwinkel § Verglel.ghpr‘fmsmn Verglephpr‘azsmn
fur G far &
[°C] [Pa] [°] [76] [%6]
o0 23869,36 71,67 13,60 1,47
60 3580,41 75,21 10,23 1,81
Prozentueller Anteil der Vergleichprazision zum
Gesamtmittelwert des komplexen Schermoduls G*
100% -
80% -~
60% -
40% -
20% -
0% -
B50/70 50 °C PmB 45 50 °C B50/70 60 °C PmB 45 60 °C
Bitumensorte und Priiftemperatur
B Gesamtmittelwert komplexer Schermodul B Vergleichsprazision

Abbildung B-18: DSR, Prozentueller Anteil der Vergleichprazision des komplexen
Schermoduls G* fiir die Bitumensorten B50/70 und PmB 45 bei einer
Priiftemperatur von 50 °C und 60 °C
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Prozentueller Anteil der Vergleichprazision zum
Gesamtmittelwert des Phasenverschiebungswinkels

90%
80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

B50/70 50 °C PmB 45 50 °C B50/70 60 °C PmB 45 60 °C

Bitumensorte und Priiftemperatur

@ Gesamtmittelw ert Phasenw inkel B Vergleichprazision

Abbildung B- 19: DSR, Prozentueller Anteil der Vergleichprazision des Phasenver-
schiebungswinkel fiir die Bitumensorten B50/70 und PmB 45 bei einer
Priftemperatur von 50 °C und 60 °C

Zusammenhang Vergleichprazision - komplexer
Schermodul
E 4000 -
= 3500 -
& 3000 -
B 2500 - PY
=g 2000 -
.5 1500 -+
‘T 1000 -
9 500 -
g 0 T T T T T
0 5000 10000 15000 20000 25000
komplexer Schermodul G* [Pa]
& B 50/70 50 °C lPmB 45 50 °C m B50/70 60 °C A PmB 4560 °C

Abbildung B-20: DSR, Zusammenhang Vergleichpréazision — komplexer Schermodul
G*
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1,5
1,3
1,1 1
0,9

Vergleichprazision [°]

0,7

Zusammenhang Vergleichprazision -

Phasenverschiebungswinkel

0,5

70

75 80 85
Phasenverschiebungswinkel & [°]

90

‘0 B50/70 50 °C m PmB 45 50 °C A B50/70 60 °C @ PmB 45 60 °C

Abbildung B-21: DSR, Zusammenhang Vergleichprazision - Phasenverschiebungs-

winkel §

Tabelle B-26: Rohdichtebestimmung, Rohdichte Wasser

Spannweite r

Messung 1 Messung 2 Mittelwert Standardabweichung
tkg/m?] lkg/m?] lkg/m?] lkg/m?] tkg/m?]
1. Laborant 2535,8 2548,1 2541,97 8,67 12,26
2. Laborant 2533,0 2522,8 2527,89 7,21 10,20
3. Laborant 2507.2 2524.8 2516,01 12,41 17,55
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Rohdichtebestimmung

2560,00
2550,00 ~
2540,00 ~
2530,00 ~
2520,00 ~
2510,00 ~
2500,00
2490,00 -
2480,00 -

Rohdichte [kg/m?]

1. Laborant 2. Laborant 3. Laborant

B Mittelwert Rohdichte I Standardabweichung

Abbildung B-22: Rohdichtebestimmung der Mischgutsorte, Ermittelte Rohdichte je-
des Laboranten

Tabelle B-27: Ermittelte Rohdichte, Wiederholstandardabweichung und Vergleich-
prazision Wasser

Gesamtmittelwert Wiederholstandardabweichung Streuung zwischen den Bearbeitern Vergleichprazision
[kg/m?] lkg/m?] [%] lkg/m?] [%] lkg/m?] [%]
2528,62 9.68 0,38 18,37 0,73 25,95 1,03
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Tabelle B-28: 4 PBB, Wiederholmessungen Kalibrierkérper Aluminium

Frequenz Dehnung E* E, E, Phase ® R
[Hz] [wml | IN/mm2] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhailtnis T2/T1
200 Ncm
0.1 47.2 74460 74459 335 0.3 1,08
1 48,3 74599 74598 151 0,1 1,08
2 48,1 74597 74596 101 0,1 1,08
5 48,3 74553 74553 37 0.0 1,08
8 48,1 74474 74474 46 0.0 1,08
10 48,0 74370 74370 99 0,1 1,07
15 47.7 73990 73989 167 0,1 1,08
20 47.0 73416 73416 193 0,2 1,08
30 46,5 73052 73051 202 0,2 1,14
40 47.4 71326 71324 416 0.3 1,07
0,1 45,5 75377 75376 289 0,2 1,10
1 46,6 75457 75457 118 0.1 1,09
2 46,6 75442 75442 40 0.0 1,09
5 47.0 75414 75414 87 0,1 1,09
8 46,9 75359 75358 192 0,1 1,09
10 48,9 75267 75266 -265 0.2 1,09
15 47.0 74953 74952 351 0.3 1,09
20 46,3 74351 74350 360 0.3 1,10
30 46,0 74168 74167 -364 0.3 1,15
40 48,9 72336 72335 445 0.4 1,08
0,1 45,0 75937 75937 288 0,2 1,10
1 46,3 76003 76003 102 0.1 1,10
2 46,3 76015 76015 73 0.1 1,10
5 46,8 75971 75971 31 0.0 1,10
8 46,8 75899 75899 92 0.1 1,10
10 46,6 75807 75807 125 0,1 1,09
15 46,7 75482 75482 215 0,2 1,10
20 46,1 74921 74920 260 0,2 1,10
30 45,7 74624 74623 235 0.2 117
40 47.0 72982 72981 431 0.3 1,08
250 Ncm
0,1 44.6 77546 77546 179 0,1 1,11
1 46,1 77676 77676 83 0.1 1,11
2 46,1 77675 77675 32 0.0 1,11
5 46,8 77645 77645 27 0.0 1,11
8 46,8 77533 77533 126 0,1 1,11
10 46,6 77485 77484 161 0,1 1,11
15 47.0 77151 77150 246 0,2 1,11
20 46,1 76608 76608 253 0,2 1,11
30 46,1 76426 76424 352 0.3 1,13
40 47,6 74852 74851 474 0.4 1,10
0,1 45,5 77651 77651 202 0,1 1,11
1 46,1 77823 77823 48 0.0 1,11
2 46,1 77870 77870 34 0.0 1,11
5 46,6 77806 77806 72 0.1 1,10
8 46,9 77672 77672 -88 0,1 1,11
10 46,9 77628 77628 166 0,1 1,10
15 46,3 77284 77283 242 0,2 1,11
20 46,3 76763 76758 213 0,2 1,11
30 46,6 76498 76497 266 0,2 1,13
40 46,7 74914 74912 497 0.4 1,10
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Fortsetzung Tabelle B-28: 4 PBB, Wiederholmessungen Kalibrierkérper Aluminium

Frequenz Dehnung E* E, E, Phase ® R
[Hz] [wml | IN/mm2] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhaltnis T2/T1
250 Ncm
0,1 45 77727 77726 175 0,1 1,11
1 46 77831 77831 69 0,1 1,11
2 46 77835 77835 35 0,0 1,11
5 47 77799 77799 -35 0,0 1,10
8 47 77712 77712 -102 0,1 1,11
10 46 77624 77624 -175 0,1 1,10
15 46 77316 77315 -248 0,2 1,11
20 46 76714 76714 -257 0,2 1,11
30 46 76499 76499 -319 0,2 1,13
40 a7 75004 75002 -475 0,4 1,10
300 Ncm
0,1 45 78862 78862 234 0,2 1,11
1 46 79032 79032 45 0,0 1,11
2 46 79055 79055 -24 0,0 1,11
5 47 78993 78993 -142 0,1 1,11
8 46 78925 78924 -280 0,2 1,11
10 46 78880 78879 -300 0,2 1,10
15 46 78554 78553 -415 0,3 1,11
20 46 78013 78012 -383 0,3 1,11
30 47 77704 77703 -359 0,3 1,13
40 a7 76083 76081 -518 0,4 1,10
0,1 45 78858 78857 215 0,2 1,11
1 46 79047 79047 69 0,0 1,11
2 46 79073 79073 36 0,0 1,11
5 47 79015 79015 -33 0,0 1,11
8 47 78925 78924 -127 0,1 1,11
10 47 78850 78850 -193 0,1 1,11
15 46 78517 78516 -268 0,2 1,11
20 46 77938 77938 -254 0,2 1,11
30 46 77622 77622 -252 0,2 1,13
40 47 76012 76010 -494 0,4 1,10
0,1 45 79299 79298 216 0,2 1,11
1 46 79302 79302 5] 0,0 1,12
2 46 79319 79319 -42 0,0 1,12
5 46 79296 79296 -182 0,1 1,11
8 46 79201 79200 -314 0,2 1,12
10 46 79111 79110 -359 0,3 1,11
15 46 78784 78783 -414 0,3 1,11
20 46 78255 78254 -435 0,3 1,12
30 46 77963 77962 -413 0,3 1,14
40 47 76352 76350 -544 0,4 1,11
350 Ncm
0,1 45 83766 83766 215 0,1 1,11
1 46 83833 83833 25 0,0 1,10
2 46 83809 83809 -10 0,0 1,10
5 46 83834 83834 -89 0,1 1,10
8 46 83718 83717 -176 0,1 1,10
10 46 83597 83597 -223 0,2 1,10
15 46 83286 83286 -316 0,2 1,10
20 46 82724 82723 -367 0,3 1,10
30 46 82474 82473 -406 0,3 1,10
40 47 80843 80842 -542 0,4 1,10
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Fortsetzung Tabelle B-28: 4 PBB, Wiederholmessungen Kalibrierkérper Aluminium

Frequenz Dehnung E* E, E, Phase ® R
[Hz] [wml | IN/mm2] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhaltnis T2/T1
350 Ncm
0,1 45 83617 83617 130 0.1 1,10
1 46 83732 83732 8 0.0 1,10
2 46 83728 83728 10 0.0 1,10
5 46 83701 83701 110 0,1 1,10
8 46 83622 83621 187 0.1 1,10
10 46 83510 83509 215 0,1 1,10
15 47 83178 83177 318 0,2 1,10
20 46 82635 82634 321 0,2 1,10
30 46 82339 82338 -363 0.3 1,10
40 47 80770 80769 549 0.4 1,10
0,1 45 83601 83601 102 0.1 1,10
1 46 83665 83665 21 0.0 1,10
2 46 83651 83651 34 0.0 1,10
5 46 83656 83656 100 0,1 1,10
8 46 83541 83540 177 0,1 1,10
10 46 83500 83499 214 0,1 1,10
15 46 83137 83136 300 0,2 1,10
20 46 82581 82580 -345 0,2 1,10
30 46 82339 82338 -361 0.3 1,10
40 47 80777 80775 546 0.4 1,10
400 Ncm
0,1 45 83294 83294 101 0.1 1,11
1 46 83411 83411 22 0.0 1,11
2 46 83426 83426 35 0.0 1,11
5 47 83395 83395 101 0,1 1,11
8 47 83310 83309 188 0,1 1,11
10 46 83237 83236 -228 0,2 1,10
15 47 82897 82896 297 0,2 1,11
20 46 82357 82357 -351 0,2 1,11
30 46 82065 82064 -388 0.3 112
40 47 80419 80417 591 0.4 1,10
0,1 45 83350 83350 274 0,2 1,11
1 46 83378 83378 12 0.0 1,11
2 46 83417 83417 24 0.0 1,10
5 46 83363 83363 75 0,1 1,11
8 46 83279 83279 190 0,1 1,11
10 46 83199 83199 230 0,2 1,10
15 47 82881 82881 -309 0,2 1,10
20 46 82330 82330 -335 0,2 1,11
30 46 82016 82015 -345 0.2 112
40 47 80486 80484 533 0.4 1,10
0,1 45 83284 83284 209 0,1 1,11
1 46 83433 83433 8 0.0 1,11
2 46 83445 83445 19 0.0 1,11
5 47 83459 83459 97 0.1 1,11
8 46 83341 83341 182 0,1 1,11
10 46 83282 83282 244 0.2 1,10
15 46 82979 82978 321 0,2 1,10
20 46 82407 82407 316 0,2 1,10
30 46 82103 82102 378 0.3 1,12
40 47 80515 80513 526 0.4 1,10
0,1 1,11
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Tabelle B-29: 4 PBB, Mittelwerte Kalibrierung Aluminium

Frequenz Dehnung E* E, E, Phase © R
[Hz] [pml | IN/mme] | IN/mm2] | IN/mme] | [] Verhailtnis T2/T1
200 Ncm
0,1 45,9 75258 75257 304 0,23 1,09
1 47,1 75353 75353 124 0,09 1,09
2 47,0 75351 75351 71 0,05 1,09
5 47,3 75312 75312 -27 0,02 1,09
8 47,3 75244 75244 -110 0,08 1,09
10 47,2 75148 75148 -163 0,12 1,08
15 47,1 74808 74808 -244 0,19 1,09
20 48,5 74229 74229 -271 0,21 1,09
30 46,1 73948 73947 -267 0,21 1,15
40 47,1 72215 72213 -431 0,34 1,08
250 Ncm
0,1 45,0 77641 77641 185 0,14 1,11
1 48,1 777786 777786 66 0,05 1,11
2 48,0 77793 77793 34 0,02 1,11
5 48,6 77750 77750 -45 0,03 1,11
8 46,7 77639 77639 -105 0,08 1,11
10 48,6 77579 77579 -167 0,12 1,11
15 48,6 77250 77249 -245 0,18 1,11
20 48,1 76695 76693 -241 0,18 1,11
30 46,2 76474 76473 -312 0,23 1,12
40 47,0 74923 74922 -482 0,37 1,11
300 Ncm
0,1 44,9 79006 79006 222 0,186 1,11
1 48,0 79127 79127 40 0,03 1,11
2 48,0 79149 79149 -10 0,01 1,11
5 48,6 79101 79101 -119 0,09 1,11
8 46,5 79017 79016 -241 0,17 1,11
10 48,4 78947 78946 -284 0,21 1,11
15 48,4 78618 78617 -366 0,27 1,11
20 45,9 78069 78068 -357 0,26 1,11
30 48,0 77783 77762 -341 0,25 1,13
40 48,9 76149 76147 -519 0,39 1,10
350 Ncm
0,1 44,9 83661 83661 149 0,10 1,10
1 45,8 83743 83743 18 0,01 1,10
2 45,8 83729 83729 -18 0,01 1,10
5 46,4 83731 83730 -100 0,07 1,10
8 48,3 83627 83626 -180 0,12 1,10
10 48,1 83535 83535 -217 0,15 1,10
15 48,4 83200 83200 -311 0,21 1,10
20 45,7 82647 82646 -344 0,24 1,10
30 45,6 82384 82383 -377 0,26 1,10
40 48,7 80797 80795 -546 0,39 1,10
400 Ncm
0,1 44,6 83310 83309 195 0,13 1,11
1 48,0 83407 83407 14 0,01 1,11
2 48,0 83429 83429 -26 0,02 1,11
5 48,6 83406 83406 -91 0,06 1,11
8 48,5 83310 83310 -187 0,13 1,11
10 48,3 83239 83239 -234 0,16 1,10
15 48,5 82919 82918 -309 0,21 1,10
20 48,0 82365 82364 -334 0,23 1,11
30 45,6 82061 82061 -370 0,26 1,12
40 48,7 80473 80471 -550 0,39 1,10
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Tabelle B-30: 4 PBB, Standardabweichung Kalibrierung Aluminium

Frequenz Dehnung E* E, E, Phase ® Verhaltnis
[Hz] [pwm] [N/mm2] | [N/mm?] [N/mm?2] [’] T2/T1
200 Ncm
0,1 1,2 746 7486 27 0,02 1,2E-02
1 1,1 708 708 25 0,02 8,7E-03
2 1,0 714 714 31 0,02 9,0E-03
5 0,8 714 714 62 0,05 9,6E-03
8 0,7 720 719 75 0,06 1,0E-02
10 0,7 726 726 89 0,07 9,7E-03
15 0,5 757 757 96 0,07 9,3E-03
20 0,5 760 759 84 0,06 9,3E-03
30 0,4 809 809 86 0,07 1,5E-02
40 0,3 835 835 15 0,01 9,0E-03
250 Ncm
0,1 0,5 91 91 15 0,01 2,3E-04
1 0,0 87 87 18 0,01 1,4E-03
2 0,1 104 104 2 0,00 2,7E03
5 0,1 91 91 24 0,02 2,303
8 0,2 94 94 19 0,01 2,7E-03
10 0,3 82 82 7 0,01 2,7E03
15 0,4 88 88 3 0,00 1,7E-03
20 0,1 79 77 24 0,02 1,6E-02
30 0,3 42 43 44 0,03 1,6E-02
40 0,5 77 76 13 0,01 1,9E-02
300 Ncm
0,1 0,3 253 253 11 0,01 4,1E-03
1 0,1 152 152 31 0,02 4,3E-03
2 0,1 147 147 40 0,03 4,4E-03
5 0,2 169 169 77 0,06 3,1E-03
8 0,0 159 159 100 0,07 3,9E-03
10 0,2 143 143 84 0,06 4,2E-03
15 0,1 145 144 85 0,06 4,2E-03
20 0,0 165 165 93 0,07 3,3E-03
30 0,5 178 178 82 0,06 1,9E-03
40 0,2 179 179 25 0,02 5,0E-03
350 Ncm
0,1 0,2 91,0 90,9 58,8 0,04 1,0E-03
1,0 0,0 85 85 9 0,01 1,7E-03
2 0,0 79 79 14 0,01 1,8E-03
5 0,1 92 92 11 0,01 1,5E-03
8 0,1 89 89 6 0,00 1,3E-03
10 0,1 53 53 5 0,00 1,8E-03
15 0,2 77 77 10 0,01 1,9E-03
20 0,1 73 73 23 0,02 2,3E-03
30 0,0 78 78 26 0,02 3,5E-04
40 0,2 40 40 4 0,00 1,7E-03
400 Ncm
0,1 0,0 35 35 88 0,06 1,3E-03
1 0,1 28 28 7 0,01 2,7E04
2 0,1 14 14 8 0,01 1,1E-03
5 0,1 49 49 14 0,01 3,8E-04
8 0,1 31 31 4 0,00 2,904
10 0,1 41 41 8 0,01 4,8E-04
15 0,1 52 52 12 0,01 7,5E-04
20 0,1 39 39 18 0,01 6,2E-04
30 0,1 44 44 23 0,02 6,0E-04
40 0,0 49 49 36 0,03 8,3E-04
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Einspannmoment - Steifigkeit
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Abbildung B-23: Zusammenhang zwischen Einspannmoment und komplexen Modul
E* fur den Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkdrper aus Aluminium

Standardabweichung - Einspannmoment

1000 -
800 -
600
400 +
200 -

E* [N'mm?]
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- -0,1Hz —a—40Hz

Abbildung B-24: Zusammenhang zwischen der Standardabweichungen von E* und
dem Einspannmoment fiir den Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper

aus Aluminium
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Phasenwinkel - Einspannmoment
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Abbildung B-25: Zusammenhang zwischen dem Phasenwinkel und dem Einspann-
moment fiir den Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Aluminium

Standardabweichungen - Phasenwinkel
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Abbildung B-26: Zusammenhang zwischen der Standardabweichungen vom
Phasenwinkel und dem Einspannmoment fiir den Versuch 4 PBB mit
dem Kalibrierkorper aus Aluminium
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Tabelle B-31: 4 PBB, Messunsicherheit, Aluminium

Frequenz | Dehnung E* E, E; Phase ® | Verhaltnis E* Messunsicherheit E*
[Hz] [wm] | [N/mm?] | [N/mm2] | [N/mm?] [l T2/T1 [N/mm2] [%]
Messunsicherheit-zufallig MU gesamt
200 Ncm
0,1 0,67 431 431 15 1,3E-02 7,1E03 2776 3,69
1 0,62 409 409 15 1,2E-02 5,0E-03 2678 3,55
2 0,55 412 412 18 1,4E-02 5,2E-03 2681 3,56
5 0,48 412 412 36 2,7E-02 5,6E-03 2719 3,61
8 0,42 415 415 43 3,3E-02 6,0E-03 2787 3,70
10 0,43 419 418 51 3,9E-02 5,6E-03 2883 3,84
15 0,29 437 437 55 4,2E02 5,4E-03 3222 4,31
20 0,28 439 438 49 3,7E02 5,4E-03 3796 5,11
30 0,22 467 467 49 3,8E-02 8,9E-03 4079 5,52
40 0,17 482 482 9 5,7E-03 5,2E-03 5805 8,04
250 Ncm
0,1 0,28 52 52 9 6,4E-03 1,3E-04 363 0,47
1 0,02 50 50 11 7,8E-03 8,1E-04 229 0,29
2 0,08 60 60 1 7,0E-04 1,6E-03 215 0,28
5 0,07 53 53 14 1,0E-02 1,3E-03 256 0,33
8 0,12 54 54 11 8,1E-03 1,6E-03 365 0,47
10 0,15 47 47 4 3,0E-03 1,6E-03 424 0,55
15 0,21 51 51 2 1,2E-03 9,7E04 752 0,97
20 0,08 46 45 14 1,0E-02 9,1E-03 1305 1,70
30 0,18 24 25 25 1,9E-02 9,1E-03 1526 2,00
40 0,29 44 44 7 5,7E03 1,1E-02 3077 4,11
300 Ncm
0,1 0,19 146 146 6 4,6E-03 2,4E-03 1017 1,29
1 0,08 88 88 18 1,3E-02 2,5E-03 1130 1,43
2 0,06 85 85 23 1,7E02 2,5E-03 1152 1,46
5 0,13 98 98 45 3,2E-02 1,8E-03 1106 1,40
8 0,02 92 92 57 4,2E-02 2,3E-03 1021 1,29
10 0,14 82 82 48 3,5E-02 2,4E-03 950 1,20
15 0,05 83 83 49 3,6E-02 2,4E-03 624 0,79
20 0,01 95 95 54 3,9E-02 1,9E-03 118 0,15
30 0,31 103 102 47 3,4E-02 1,1E-03 258 0,33
40 0,10 104 104 14 1,0E-02 2,9E-03 1854 2,43
350 Ncm
0,1 0,10 53 52 34 2,3E-02 5,8E-04 5662 6,77
1,0 0,03 49 49 5 3,6E-03 9,6E-04 5743 6,86
2 0,03 46 46 8 5,6E-03 1,0E-03 5729 6,84
5 0,04 53 53 6 4,3E-03 8,8E-04 5731 6,84
8 0,06 51 51 3 2,3E-03 7,6E-04 5627 6,73
10 0,086 31 31 3 2,0E-03 1,1E-03 5536 6,63
15 0,12 45 45 5] 3,7E-03 1,1E-03 5200 6,25
20 0,05 42 42 13 9,1E-03 1,3E-03 4647 5,62
30 0,02 45 45 15 1,0E-02 2,0E-04 4384 5,32
40 0,12 23 23 2 1,6E-03 9,9E-04 2797 3,46
400 Ncm
0,1 0,03 20 20 51 3,5E-02 7,7E04 5310 6,37
1 0,04 16 16 4 2,9E-03 1,5E-04 5407 6,48
2 0,03 8 8 5 3,2E-03 6,6E-04 5429 6,51
5 0,08 28 28 8 5,6E-03 2,2E-04 5406 6,48
8 0,03 18 18 2 1,7E-03 1,7E-04 5310 6,37
10 0,03 24 24 5 3,3E-03 2,8E-04 5239 6,29
15 0,09 30 30 7 4,6E-03 4,3E-04 4919 5,93
20 0,05 23 23 10 7,2E-03 3,6E-04 4365 5,30
30 0,03 25 25 13 9,0E-03 3,5E-04 4062 4,95
40 0,02 28 28 21 1,5E-02 4,8E-04 2474 3,07
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Mittelwerte der Wiederholmessungen
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Abbildung B-27: Messunsicherheit fiir den 4PBB mit dem Kalibrierkérper aus Alu-
minium bei den unterschiedlichen Einspannmomenten
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Tabelle B-32: 4 PBB, Wiederholmessungen Kalibrierung Teflon

Frequenz Dehnung E* E, E; Phase © R
[Hz] [wml | IN/mme] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhailtnis T2/T1
200 Ncm
0,1 48,9 4284 4283 100 1.3 1,12
1 49,9 4377 4378 80 1,0 1,12
2 49,6 4404 4403 73 1,0 1,13
5 49,8 4429 4429 67 0.9 1,12
8 49,7 4433 4433 61 0.8 1,12
10 49,5 4430 4429 59 0,8 1,12
15 49,4 4410 4409 55 0,7 1,13
20 48,8 4346 4345 61 0.8 1,13
30 48,4 4397 4396 75 1.0 1,13
40 49,4 4234 4234 41 0,6 1,12
0,1 48,1 4245 4243 97 1.3 1,12
1 49,6 4361 4360 73 1,0 1,12
2 49,4 4388 4387 67 0,9 1,12
5 49,7 4415 4414 B4 0,8 1,12
8 49,6 4420 4419 61 0,8 1,12
10 49,4 4416 4416 55 0.7 1,12
15 49,3 4393 4393 52 0,7 1,12
20 48,8 4324 4324 60 0,8 1,12
30 49,1 4379 4379 91 1.2 1,13
40 50,0 4216 4216 61 0.8 1,12
0,1 48,2 4254 4252 98 1.3 1,12
1 49,5 4360 4359 76 1.0 1,12
2 49,3 4386 4385 69 0.9 1,12
5 49,6 4414 4414 65 0,8 1,12
8 49,5 4420 4419 59 0,8 1,12
10 49,4 4416 4416 57 0,7 1,12
15 49,3 4394 4394 56 0.7 1,12
20 48,8 4329 4329 68 0,9 1,12
30 49,1 4383 4382 95 1,2 1,13
40 49,3 4229 4228 65 0.9 1,12
250 Ncm
0,1 48,4 4536 4535 30 1,1 (K
1 49,7 4843 4842 76 0.9 1,11
2 49,5 4670 4669 70 0.9 1,11
5 49,9 46399 48399 65 0,8 1,11
8 49,7 4708 4706 59 0,7 1,11
10 49,3 4704 4704 57 0,7 1,11
15 49,3 4681 4681 53 0.6 1,11
20 48,8 4622 4622 B2 0,8 1,11
30 49,1 4674 4673 79 1,0 1,10
40 49,3 4522 4522 29 0,4 1,11
0,1 49,3 4542 4541 93 1,2 1,11
1 49,6 4845 4844 75 0,9 1,11
2 49,6 4673 4672 71 0.9 1,11
5 49,9 4701 4700 62 0.8 1,11
8 49,7 4707 4708 58 0,7 1,11
10 49,4 4708 4706 55 0,7 1,11
15 49,1 4682 4681 50 0,6 1,11
20 48,8 4621 4621 57 0.7 1,11
30 49,2 4667 4666 81 10 1,10
40 49,4 4525 4525 34 0,4 1,11
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Fortsetzung Tabelle B-32: 4 PBB, Wiederholmessungen Kalibrierung Teflon

Frequenz Dehnung E* E, E; Phase © R
[Hz] [wml | IN/mme] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhailtnis T2/T1
250 Ncm
0,1 48,4 4545 4544 93 1,2 1,11
1 49,6 4645 4645 74 0,9 1,11
2 49,4 4670 4670 67 0,8 1,11
5 49,8 4699 4699 62 0,8 1,11
8 49,7 4705 4704 57 0,7 1,11
10 49,4 4703 4703 54 0,7 1,11
15 49,3 4681 4681 52 0,6 1,11
20 48,7 4618 4618 56 0,7 1,11
30 49,1 4670 4669 78 1,0 1,10
40 49,3 4521 4521 29 0,4 1,11
300 Ncm
0,1 48,5 4611 4610 104 1,3 1,12
1 49,7 4702 4701 76 0,9 1,12
2 49,3 4727 4726 71 0,9 1,12
5 49,5 4754 4753 66 0,8 1,12
8 49,5 47860 47359 61 0,7 1,12
10 49,4 4759 4759 58 0,7 1,12
15 49,2 4736 4736 53 0,6 1,12
20 48,6 4670 4670 60 0,7 1,12
30 49,0 4704 4703 77 0,9 1,10
40 49,1 4576 4576 49 0,6 1,12
0,1 48,3 4600 4599 93 1,2 1,12
1 49,6 4704 4703 72 0,9 1,12
2 49,4 4728 4728 68 0,8 1,12
5 49,8 4755 4754 61 0,7 1,12
8 49,6 4783 4782 57 0,7 1,12
10 49,3 47860 47860 56 0,7 1,12
15 49,2 4734 4734 51 0,6 1,12
20 48,7 4671 4670 60 0,7 1,12
30 49,0 4723 4723 85 1,0 1,10
40 49,2 4586 4586 38 0,5 1,12
0,1 48,3 4621 4621 84 1,0 1,12
1 49,5 4711 4711 69 0,8 1,12
2 49,3 4736 4735 65 0,8 1,12
5 49,5 4763 4763 60 0,7 1,12
8 49,5 4771 4770 55 0,7 1,12
10 49,3 4767 4766 54 0,6 1,12
15 49,2 4743 4742 51 0,6 1,12
20 48,9 4680 4679 61 0,7 1,12
30 48,1 4734 4733 90 1,1 1,10
40 49,2 4589 4589 45 0,6 1,12
350 Ncm
0,1 47,4 4497 4494 148 1,9 1,12
1 48,7 4601 4599 132 1,6 1,12
2 48,9 4630 4628 129 1,6 1,12
5 49,2 4648 4646 126 1,5 1,12
8 49,2 4643 4641 121 1,5 1,12
10 49,0 4627 4625 134 1,7 1,12
15 48,9 4608 46086 128 1,6 1,12
20 48,5 4568 4566 130 1,6 1,12
30 48,1 4554 4551 147 1,9 1,11
40 48,9 4367 4366 100 1,3 1,12
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Fortsetzung Tabelle B-32: 4 PBB, Wiederholmessungen Kalibrierung Teflon

Frequenz Dehnung E* E, E; Phase © R
[Hz] [wml | IN/mme] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhaltnis T2/T1
350 Ncm
0,1 48,3 4463 4463 65 0.8 1,12
1 48,7 4560 4559 86 1,1 1,12
2 48,8 4584 4533 86 1,1 112
5 49,3 4609 4608 82 1.0 112
8 49,4 4619 4618 78 1,0 1,12
10 49,0 4608 4607 78 1,0 1,12
15 48,9 4584 4584 75 0,9 112
20 48,0 4524 4524 81 1.0 112
30 47.8 4576 4575 94 1.2 1,12
40 49,3 4416 4415 47 0,6 1,12
0,1 46,4 4492 4492 82 1.0 112
1 47.8 4579 4579 58 0.7 1,12
2 48,1 4605 4605 50 0,6 1,12
5 48,5 4633 4632 34 0,4 112
8 48,3 4637 4637 23 0,3 112
10 48,4 4634 4634 17 0,2 1,12
15 48,5 4611 4611 14 0,2 1,12
20 48,0 4546 4546 22 0,3 112
30 48,6 4588 4587 69 0.9 112
40 48,8 4436 4436 35 0,5 1,12
400 Ncm
0,1 45,6 4619 4619 30 1.1 1,11
1 48,0 4707 4707 70 0.8 1,11
2 48,3 4720 4720 59 0,7 1,11
5 48,8 4750 4750 60 0,7 1,11
8 48,7 4757 4756 52 0,6 1,11
10 48,6 4752 4752 50 0.6 1,11
15 48,6 4723 4723 50 0,6 1,11
20 48,4 4661 4661 49 0,6 1,11
30 48,6 4699 4699 57 0,7 1,09
40 49,0 4514 4514 28 0,4 1,11
0,1 46.8 4603 4602 76 0.9 1,11
1 48,5 4696 4696 56 0,7 1,11
2 48,5 4723 4723 50 0.6 1,11
5 48,6 4746 4746 34 0.4 1,11
8 48,5 4748 4748 21 0,3 1,11
10 48,8 4749 4749 21 0.3 1,11
15 48,8 4733 4732 16 0,2 1,10
20 48,2 4657 4657 17 0,2 1,11
30 48,7 4676 4676 52 0,6 1,09
40 48,9 4505 4505 42 0,5 1,11
0,1 45,6 4608 4607 72 0.9 1,11
1 47.9 4684 4683 51 0,6 1,11
2 48,2 4703 4703 45 0,5 1,11
5 48,7 4734 4734 32 0,4 1,11
8 48,7 4741 4741 26 0,3 1,11
10 48,5 4740 4740 19 0,2 1,11
15 48,6 4717 4717 12 0,1 1,11
20 48,2 4655 4655 13 0,2 1,11
30 48,8 4683 4682 58 0,7 1,09
40 48,9 4519 4519 54 0,7 1,11
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Tabelle B-33: 4 PBB, Mittelwerte Kalibrierung Teflon

Frequenz Dehnung E* E, E; Phase © R
[Hz] [pml | IN/mm2] | [N/mme] | [N/mme] ] Verhaltnis T2/T1
200 Ncm
0,1 48,4 4261 4260 98 1,32 1,12
1 49,7 4366 4365 76 1,00 1,12
2 49,5 4392 4392 70 0,91 1,12
5 49,7 4419 4419 65 0,85 1,12
8 49,6 4424 4424 60 0,78 1,12
10 49,4 4421 4420 57 0,74 1,12
15 49,3 4399 4399 54 0,71 1,12
20 48,8 4333 4333 63 0,84 1,12
30 48,9 4386 4385 87 1,14 1,13
40 49,6 4226 4226 56 0,75 1,12
250 Ncm
0,1 48,7 4541 4540 92 1,186 1,11
1 49,6 4644 4844 75 0,93 1,11
2 49,5 4671 4670 70 0,85 1,11
5 49,9 4700 4699 63 0,77 1,11
8 49,7 47086 4705 58 0,71 1,11
10 49,4 4704 4704 56 0,68 1,11
15 49,3 4681 4681 52 0,63 1,11
20 48,8 4620 4620 58 0,72 1,11
30 49,1 4670 4669 80 0,98 1,10
40 49,3 4523 4523 31 0,39 1,11
300 Ncm
0,1 48,4 4811 4610 94 1,186 1,12
1 49,6 4706 4705 72 0,88 1,12
2 49,3 4730 4730 68 0,82 1,12
5 49,6 4757 4757 62 0,75 1,12
8 49,5 47864 4784 58 0,70 1,12
10 49,3 4762 4762 56 0,67 1,12
15 49,2 4738 4737 52 0,63 1,12
20 48,7 4674 4673 60 0,74 1,12
30 48,7 4721 4720 84 1,02 1,10
40 49,2 4584 4584 44 0,55 1,12
350 Ncm
0,1 47,4 4484 4483 98 1,26 1,12
1 48,4 4580 4579 92 1,15 1,12
2 48,6 4606 4605 88 1,09 1,12
5 49,0 4630 4629 81 1,00 1,12
8 48,0 4633 4632 74 0,92 1,12
10 48,8 4623 4622 76 0,94 1,12
15 48,8 4601 4600 72 0,90 1,12
20 48,2 4546 4545 78 0,98 1,12
30 48,2 4573 4571 103 1,30 1,12
40 49,0 4406 4406 61 0,79 1,12
400 Ncm
0,1 48,0 4610 4609 79 0,98 1,11
1 48,1 4696 48695 59 0,72 1,11
2 48,3 4715 4715 51 0,62 1,11
5 48,7 4743 4743 42 0,51 1,11
8 48,6 4749 4749 33 0,40 1,11
10 48,7 4747 4747 30 0,36 1,11
15 48,7 4724 4724 26 0,32 1,11
20 48,3 4658 4657 26 0,33 1,11
30 48,7 4686 4686 55 0,68 1,09
40 48,9 4512 4512 41 0,53 1,11
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Tabelle B-34: 4 PBB, Standardabweichungen Kalibrierung Teflon

Frequenz Dehnung E* E, = Phase @ R
[Hz] ml | IN/mm2] | IN/mme] | [N/mme] ] Verhaltnis T2/T1
200 Ncm
0,1 0,4 21 21 2 1,54E-02 1,1E03
1 0,2 10 9 3 3,88E-02 5,8E-04
2 0.1 10 10 3 3,58E-02 1,1E-03
5 0,1 9 9 2 2,03E02 1,503
8 0,1 8 8 1 9,23E-03 1,3E-03
10 0.1 8 8 2 2,13E02 1,5E-03
15 0,0 9 9 2 2,27E02 1,903
20 0,0 11 11 4 5,58E-02 1,4E-03
30 0,4 9 9 11 1,40E-01 3,1E03
40 0,4 9 9 13 1,75E-01 5,7E04
0.1 1,5E-03
250 Ncm
0,1 0,5 4 4 2 2,07E02 1,903
1 0,1 1 1 1 9,26E-03 5,7E-04
2 0.1 2 2 2 2,72E02 8,4E-04
5 0,1 1 1 1 1,71E02 1,0E-03
8 0,0 1 1 1 1,43E-02 5,3E-04
10 0,0 1 1 1 1,61E02 8,1E-04
15 0,1 0 0 2 2,08E02 3,7E-04
20 0,0 2 2 3 3,37E-02 1,1E-03
30 0,0 3 3 2 1,93E-02 1,2E-03
40 0,0 2 2 3 3,96E-02 3,2E-05
0.1 1,0E-03
300 Ncm
0,1 0,1 11 11 10 1,26E-01 7,2E-04
1 0,1 5 5 3 4,20E-02 9,8E-04
2 0,0 5 5 3 3,44E02 1,904
5 0,2 5 5 3 3,76E-02 2,8E-04
8 0,1 B 6 3 3,93E-02 8,6E-04
10 0.1 4 4 2 2,86E-02 8,0E-04
15 0,0 4 5 1 1,62E-02 4,7E04
20 0,1 5 5 1 6,48E-03 3,4E-04
30 0,5 15 15 7 7,90E-02 1,6E-03
40 0,0 7 7 6 7,16E-02 5,104
0,1 3,3E-04
350 Ncm
0,10 1,0 18 18 44 5,53E-01 2,2E03
1 0,5 20 20 37 4,58E-01 3,3E-03
2 0,5 23 22 40 4,88E-01 2,1E03
5 0,4 20 19 46 5,63E-01 2,6E-03
8 0,6 13 12 49 6,08E-01 2,9E-03
10 0,3 14 14 59 7,26E-01 3,0E-03
15 0,2 15 15 57 7,10E-01 2,9E-03
20 0,3 22 21 54 6,79E-01 2,6E-03
30 0,4 17 18 40 5,06E-01 2,4E-03
40 0,3 35 36 34 4,55E-01 6,7E-04
0.1 2,5E-03
400 Ncm
0,1 0,7 9 8 10 1,18E-01 8,9E-04
1 0,3 12 12 10 1,18E-01 8,8E-04
2 0,2 11 11 7 8,26E-02 1,1E-03
5 0,1 8 8 16 1,90E-01 7,8E-04
8 0,1 8 7 17 2,03E-01 1,0E-03
10 0.1 6 6 17 2,10E-01 1,0E-03
15 0,1 8 8 21 2,55E-01 2,3E-03
20 0,1 3 3 20 2,43E-01 7,4E-04
30 0.1 12 12 3 3,68E-02 1,4E-03
40 0,1 7 7 13 1,63E-01 3,2E-04
0.1 1,9E-03
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Abbildung B-28: Zusammenhang zwischen Einspannmoment und komplexen Modul
E* bei dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkorper aus Teflon

Standardabweichungen - Steifigkeitsmodul

E* [N'mm?]
N
o

200 250 300 350 400

Einspannmoment [Ncm]

-8 -0,1Hz —a—40Hz

Abbildung B-29: Zusammenhang Standardabweichungen komplexen Modul E* und
dem Einspannmoment bei dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibierkérper

aus Teflon
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Abbildung B-30: Zusammenhang Phasenwinkel ® und dem Einspannmoment bei
dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper aus Teflon
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Abbildung B-31: Zusammenhang Standardunsicherheit vom Phasenwinkel ® und
dem Einspannmoment bei dem Versuch 4 PBB mit dem Kalibrierkérper
aus Teflon
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Tabelle B-35: 4 PBB, Messunsicherheit, Teflon

Frequenz | Dehnung E* E, Es Phase @ Verhaltnis E* Messunsicherheit
[Hz] [mm] | [N/mm2] | [N/mm?] | [N/mm?] [] T2/T1 [N/mm?] E* [%]
Messunsicherheit MU gesamt
200 Ncm
0,1 0,25 12 12 1 8,88E-03 6,3E-04 239 5,6
1 0,12 5 5 2 2,24E-02 3,4E-04 134 3,1
2 0,08 B 6 2 2,07E-02 6,1E-04 108 2,5
5 0,06 5 5 1 1,17E02 8,9E-04 81 1,8
8 0,07 5 5 0 5,33E-03 7,3E-04 76 1,7
10 0,05 4 4 1 1,23E-02 8,9E-04 79 1,8
15 0,02 5 5 1 1,31E02 1,1E-03 101 2,3
20 0,01 B 7 2 3,22E-02 8,3E-04 167 3,9
30 0,25 5 5 B 8,08E-02 1,8E-03 114 2,6
40 0,23 5 5 7 1,01E-01 3,3E-04 274 6,5
250 Ncm
0,1 0,28 3 3 1 1,20E-02 1,1E-03 41 0,9
1 0,04 1 1 0 5,34E-03 3,3E-04 144 3,1
2 0,05 1 1 1 1,57E02 4,8E-04 171 3,7
5 0,04 1 1 1 9,87E-03 6,0E-04 200 4,2
8 0,01 1 1 1 8,27E-03 3,1E-04 206 4,4
10 0,03 1 1 1 9,30E-03 4,7E-04 204 4,3
15 0,07 0 0 1 1,20E-02 2,1E-04 181 3,9
20 0,01 1 1 2 1,95E-02 6,3E-04 120 2,6
30 0,02 2 2 1 1,11E02 7,2E-04 170 3,6
40 0,02 1 1 2 2,28E-02 1,8E-05 23 0,5
300 Ncm
0,1 0,09 6 6 6 7,29E-02 4,1e-04 111 2,4
1 0,07 3 3 2 2,43E-02 5,6E-04 206 4,4
2 0,02 3 3 2 1,99E-02 1,1E-04 230 4,9
5 0,09 3 3 2 2,17E-02 1,6E-04 257 5,4
8 0,03 3 3 2 2,27E-02 5,0E-04 264 5,5
10 0,05 2 2 1 1,65E-02 4,6E-04 262 5,5
15 0,01 3 3 1 9,36E-03 2,7E-04 238 5,0
20 0,08 3 3 0 3,74E-03 1,904 174 3,7
30 0,29 9 9 4 4,56E-02 9,4E-04 221 4,7
40 0,02 4 4 3 4,13E-02 2,904 84 1,8
350 Ncm
0,1 0,56 11 10 25 3,19E-01 1,3E-03 19 0,4
1,0 0,30 12 11 21 2,65E-01 1,9E-03 81 1,8
2 0,27 13 13 23 2,82E-01 1,2E-03 107 2,3
5 0,24 11 11 26 3,25E-01 1,5E-03 130 2,8
8 0,32 7 7 28 3,51E-01 1,7E-03 133 2,9
10 0,18 8 8 34 4,19E-01 1,7E03 123 2,7
15 0,14 8 8 33 4,10E-01 1,7E-03 101 2,2
20 0,15 13 12 31 3,92E-01 1,5E-03 48 1,1
30 0,24 10 11 23 2,92E-01 1,4E-03 73 1,8
40 0,16 20 21 20 2,62E-01 3,9E-04 96 2,2
0,1 1,5E-03
400 Ncm
0,1 0,38 5] 5 6 6,78E-02 5,2E-04 110 2,4
1 0,18 7 7 6 6,80E-02 5,1E-04 196 4,2
2 0,10 B 6 4 4,77E02 6,4E-04 215 4,6
5 0,05 5 5 9 1,10E-01 4,5E-04 244 5,1
8 0,06 4 4 10 1,17E-01 5,7E-04 249 5,2
10 0,08 4 4 10 1,21E-01 5,9E-04 247 5,2
15 0,07 5 5 12 1,47E-01 1,4E-03 224 4,7
20 0,07 2 2 11 1,40E-01 4,3E-04 158 3,4
30 0,06 7 7 2 2,12E-02 8,4E-04 186 4,0
40 0,04 4 4 7 9,41E-02 1,904 13 0,3
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Mittelwerte der Wiederholmessungen
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Abbildung B-32: Messunsicherheit fur den 4PBB mit dem Kalibrierkérper aus Tef-
lon bei den unterschiedlichen Einspannmomenten
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Anhang C: Qualitatsregelkarten fiir ausgewahite
Versuche

Qualitiatsregelkarte E* fiir 0,1 Hz
80000 -
799%0+4  ——~— -~ - - - T T T T T T T T T T T T T T
79000 -
78500 -
E 78000 { e
2, 77500 - . ¢ ¢
fu 77000 -
76500 4 @000 - —— =
76000 ~
75500
1 2 3 4
Prafungsnummer
* Messwerte UCL LCL ------- Sollwert — — — —2 %-Marke

Abbildung C-1: Schema einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch am 4 PBB fur
den Kalibrierkdrper aus Aluminium, E* bei einer Frequenz von 0,1 Hz

Qualitatsregelkarte E* fiir 0,1 Hz
4600 - _ _ _ _ _
. * *
E 4500 | et
2
fy 4400 T T TTTTTTTTTTTTTTTTTTTTOT
4300
1 2 3 4
Pruafungsnummer
UCL LCL ------- Sollwert — — — — 2 %-Marke * Messwerte

Abbildung C-2: Schema einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch am 4 PBB fur
den Kalibrierkérper aus Teflon, E* bei einer Frequenz von 0,1 Hz
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Tabelle C-1: Entwurf einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch 4PBB mit dem Ka-
librierkdper aus Aluminium fiir den komplexen Schermodul E* bei einer
Frequenz von 0,1 Hz

TECHNISCHE
—_— UNIVERSITAT
| lj \;WIEN Technische Universitat Wien
WIEN LTJEEE%.;VDF Labor des Instituts fur StraBenbau und StraBenerhaltung
Qualitatsregelkarte Ausgabe 1
Kalibrierung 4 PBB - ALU 501 Datum: 11.10.2007
Ger.Nr.:
zu priufendes Merkmal: E* fur 0,1 Hz
Einspannmoment: 250 Ncm
Einheit der MessgroBe: N/mm?
Anaylseverfahren: EN 12687-26: Steifigkeit Anhang B: 4 PBB (Okt. 2004)
Kalibrierképrper ALU 501
Sollwert fur E* 78000 N/mm?2
Messunsicherheit 363 N/mm?
\Warngrenze:
UCL = Sollwert + 2*Messunsicherheit: 78726 N/mm?
LCL = Mittelwert - 2*Messunsicherheit: 77274 N/mm?
Eingriffsgrenze:
UCL = 2%-Marke: 79560 N/mm?
LCL = 2%-Marke: 76440 N/mm?
Priifungs Erm'tte:fr Wert Phase ® sl,ja?\:llri]tir::li Verhaltnis Bemerkungen Priifer
Datum nummer IN/mmz] ] [pm] T2,/T1 (Kiirzel)
03.09.07 1 77546 0,10 45 1,11
03.09.07 2 77651 0,10 46 1,11
03.09.07 3 77727 0,10 45 1,11
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Tabelle C-2: Entwurf einer Regelkarte fiir den Kalibrierversuch 4PBB mit dem Ka-
librierkdper aus Teflon fur den komplexen Schermodul E* bei einer Fre-
quenz von 0,1 Hz

TECHNISCHE
| UNIVERSITAT
| lj o Technische Universitat Wien
WIEN #'IE":EEET;Z*“ Labor des Instituts fur StraBenbau und StraBenerhaltung
Qualitatsregelkarte Ausgabe 1
Kalibrierung 4 PBB - Teflon 503 Datum: 11.10.2007
Ger.Nr.:
zu prufendes Merkmal: E* fur 0,1 Hz
Einspannmoment: 250 Ncm
Einheit der MessgroBe: N/mm?2
Anaylseverfahren: EN 12697-26: Steifigkeit Anhang B: 4 PBB (Okt. 2004)
Kalibrierkdprper Teflon 503
Sollwert fur E* 4500 N/mm?
Messunsicherheit 41 N/mm?
\Warngrenze:
UCL = Sollwert + 2*Messunsicherheit: 4582 N/mm?2
LCL = Mittelwert - 2*Messunsicherheit: 4418 N/mm?2
Eingriffsgrenze:
UCL = 2%-Marke: 4590 N/mm?
LCL = 2%-Marke: 4410 N/mm?2
Priifungs Ermltte:fr Wert Phase ® ;i?;::?:; Verhéltnis Bemerkungen Priifer
Datum nummer IN/mm] ] [um] T2,T1 (Kiirzel)
03.08.07 1 4536 1,10 48,4 1,11
03.09.07 2 4542 1,20 49,3 1,11
03.09.07 3 4545 1,20 48,4 1,20
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1. Zweck

Mit dieser Verfahrensanweisung werden Methoden zur Bestimmung der Messunsi-
cherheit von Prufverfahren beschrieben.

2. Anwendungsbereich

ISTU-Labor-intern festzulegen

3. Begriffe, Abkiirzungen, Definitionen

3.1 Abkurzungen

LL Laborleitung

QMB Qualitatsmanagementbeauftragter
PL Projektleiter

AGL Arbeitsgruppenleiter

SB Sachbearbeiter

QMH Qualitadtsmanagementhandbuch
VA Verfahrensanweisung

AA Arbeitsanweisung

CL Checkliste

E Entscheidung

D Durchfuhrung

M Mitarbeit

I Information

3.2 Begriffe und Definitionen

Standardabweichung

Fur eine Reihe von Messungen derselben Messgrofie die GrélBe s, welche die Streu-
ung der Ergebnisse charakterisiert.
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Genauigkeit

Das Ausmald der Annaherung zwischen einem Ermittlungsergebnis und dem anerkann-
ten Bezugswert. Die Genauigkeit eines Messverfahrens wird tber die beiden Kennwer-
te Richtigkeit und Prazision ausgedruckt.

Interne Vergleichbedingungen

Das Messverfahren wird von verschiedenen Laboranten durchgeftihrt, und die Wie-
derholung der Messung erfolgt nach einem langeren Zeitabstand.

Messabweichung

Bei jeder Messung entstehen durch veranderliche EinflussgroBen unterschiedliche Er-
gebnisse. Messabweichungen werden in zwei Komponenten unterteilt. Zuféllige Abwei-
chungen treten bei jeder Messung auf, sind nicht vorhersehbar, und werden fur die
Berechnung der Messunsicherheit tUber die Wiederholstandardabweichung erfasst.
Systematische Abweichungen treten unter gleichen Messbedingungen immer mit
demselben Wert auf und werden tber die systematische Abweichung erfasst.

1 Haufigkeit

— —

Mittelweart Einzelwert I\" Wahrer Wert

Zufalleabweichung ——»

- 2.

Systematische Abweichung |&

g’

Abbildung 1: Messwerte bei gleichzeitigem Auftreten von zufélligen und systemati-
schen Abweichungen

Messunsicherheit

Dem Messergebnis zugeordneter Parameter, der die Streuung der Werte kennzeich-
net, die verndnftigerweise der MessgrélBe zugeordnet werden kénnen. Die in einem
Verfahren errechnete Messunsicherheit drickt somit die Starke des Vertrauens aus,
mit der man annimmt, dass der gemessene Wert innerhalb eines bestimmten Inter-
valls liegt. Die Messunsicherheit setzt sich aus folgenden Komponenten zusammen
(siehe Abbildung 2).
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Messabweichungen
systematische zufallige
bekannte unbekannte

Korrektur | | Restabweichung

\ Y v v

Messergebnis Messunsicherheit

Abbildung 2: Komponenten der Messunsicherheit

Prazision

Das Ausmall der gegenseitigen Annaherung zwischen unabh&angigen Ermittlungser-
gebnissen, die unter festgelegten Bedingungen gewonnen sind. Man unterscheidet
Wiederhol- und Vergleichpréazision. Die Prazision wird mit Hilfe der Wiederholstan-
dardabweichung bzw. der Vergleichstandardabweichung ausgedruckt.

Richtigkeit

Das Ausmall der Annéherung zwischen dem Mittelwert aus einer grof3en Serie von
Ermittlungsergebnissen und einem anerkannten Bezugswert. Die Richtigkeit wird Uber
die systematische Abweichungskomponente ausgedruckt.

Ringversuch

Ein Versuch unter Labors, bei dem die Leistungsfahigkeit jedes Labors bei einem ver-
einheitlichten Messverfahren am identischen Material untersucht wird.

Systematische Abweichungskomponente

Die Differenz zwischen dem Erwartungswert der Ermittlungsergebnisse und einem an-
erkannten Bezugswert.

Systematische Abweichungskomponente eines Labors

Die Differenz zwischen dem Erwartungswert der Ermittlungsergebnisse eines einzelnen
Labors und einem anerkannten Bezugswert.
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Vergleichbedingungen

Bedingungen bei der Gewinnung von voneinander unabh&angigen Ermittlungsergebnis-
sen. Das Prufverfahren wird an identischen Untersuchungsobjekten in verschiedenen
Labors durch verschiedene Laboranten mit verschiedenen Gerateausristungen durch-

gefuhrt.
Wiederholbedingungen

Bedingungen bei der Gewinnung von voneinander unabh&ngigen Ermittlungsergebnis-
sen. Das Prifverfahren wird an identischen Untersuchungsobjekten im selben Labor
durch denselben Laboranten mit derselben Gerateausrustung in kurzen Zeitabstanden

durchgefuhrt.
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4. Ablaufe und Verantwortlichkeiten

4.1 EinflussgréBen auf die Messunsicherheit

Validierung AA umfasst Validierung
Probenvorbereitung Validierung Referenzen Validierung
Analyse Gerate (Kalibriermittel, Probenahmeverfahren
Auswertung Standards, etc)
v
Ergebnis : .
Validierblatt e I\/Iesgunsmherhem
Prafverfahren
AA
A\ 4
Ergebnis . .
Validierblatt . Messunsicherheit
Probenahmeverfahren
Probenahmeverfahren

A

Messunsicherheit
Probenahme

A

Einfluss aufgrund der
Inhomogenitat einer
Grundgesamtheit

\ 4

Messunsicherheit
Gesamt
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4.2 Allgemeines Verfahren der Unsicherheitsermittiung

Ablauf

Dokumentation

Spezifizierung der
Messgrolie
(siehe Kapitel 4.2.1)

v

Identifizierung der
Unsicherheitsquellen tber
ein Ursachen-
/Wirkungsdiagramm
(siehe Kapitel 4.2.2)

A 4

Quantifizierung der
Unsicherheitskomponente
(siehe Kapitel 4.2.3)

A 4

Berechnung der
kombinierten
Standardunsicherheit u(y)
(siehe Kapitel 4.2.4)

A 4

Berechnung der
erweiterten
Messunsicherheit U
(siehe Kapitel 4.2.5)

ISTU-Labor-intern festzulegen
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4.2.1 Spezifizierung der Messgrolle

Die Messgrofie ist deutlich zu beschreiben, insbesondere ist die Beziehung zwischen
der MessgroBBe und den Parametern, von denen sie abhangt, anzuftihren. \Weiters
sollte festgelegt werden, ob die Probeentnahme in die Unsicherheitsberechnung mit-
einbezogen wird.

4.2.2 Identifizierung der Quellen der Unsicherheit

Alle maglichen Quellen, die einen Einfluss auf das Messergebnis haben kénnen, sind
mit Hilfe eines Ursachen-/Wirkungsdiagramm aufzulisten (siehe Abbildung 3).

Prufverfahren Material Umgebung

Durchfuhrung \ Eigenschaft \ Temperatur \

Prinzip \ Homogenitat \ Schwingungerrw\

» | Messunsicherheit

>
>

Probeentnahme / Dynamisches Verhalten

Handhabung / Kalibrierung

Personal Prufgerat

Abbildung 3: Ursachen-/Wirkunsdiagramm

4.2.3 Quantifizierung der Unsicherheitskomponente

Dies kann dadurch erfolgen, dass fur jede Unsicherheitsquelle eine Standardunsicher-
heit berechnet wird. Diese wird entsprechend Kapitel 4.2.4 zu einer Gesamtunsicher-
heit kombiniert. Es besteht auch die Maglichkeit, einen gemeinsamen Anteil der Unsi-
cherheit fur eine Anzahl verschiedener Quellen zu messen. Die zu diesem Zweck he-
rangezogenen Daten stammen aus Validierungsversuchen (siehe Kapitel 4.3) oder
Ringversuchen (siehe Kapitel 4.4).

4.2.4  Berechnung der Gesamtunsicherheit

Bevor eine Kombination der Unsicherheitskomponenten mdaglich ist, mussen alle Antei-
le in Form einer Standardunsicherheit vorliegen. Die Standardunsicherheit wird durch
die Standardabweichung ausgedrickt.
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Wird die Unsicherheitskomponente experimentell bestimmt, so errechnet sich die
Standardunsicherheit aus dem Standardfehler des Mittelwertes:

3 [, - P
i=1
n-1 _ S[Xi]

Jn J

u(x;) =

Legende:
n  Anzahl der Wiederholmessungen einer Messwertreihe
s(x) Standardabweichung einer Messwertreihe x

X Ite Messgrofien

X  arithmetischer Mittelwert

u(x) Standardunsicherheit der Messgrolie x

Liegen keine experimentellen Daten vor, erfolgt die Berechnung der Standardunsicher-
heit u(xi) wie folgt. Ein Vertrauensniveau mit einem Vertrauensbereich ist z.B. in der
Form +0,2 bei 95 % angegeben, so ist der Wert durch den entsprechenden Faktor
der Normalverteilung fir dieses Vertrauensniveau zu teilen.

ulx,) = angegebener\Wert

""" Erweiterungsfaktor
zB:ulx;) = E =0,102
196

Tabelle 1: Faktoren fiir das entsprechende Vertrauensniveau einer Normalvertei-

lung

Vertrauensniveau Faktor
90 % 1,64
95 % 1,96
99 % 2,58

Die kombinierte Standardunsicherheit u,(y) wird aus den einzelnen Unsicherheitskom-
ponenten u(x) berechnet. Die kombinierte Standardunsicherheit kennzeichnet die
Streuung des gesamten Messergebnisses y.

Liegen alle Komponenten in Form einer Standardunsicherheit vor und ist die Messgro-
Be als Funktion ihrer Parameter x, beschrieben, wird die kombinierte Standardunsi-
cherheit wie folgt berechnet:
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000 5 uto)

i=1

Dabei beschreibt der Empfindlichkeitskoeffizient c; die Veranderung der Messgrélie bei

Variation fur die Eingangsgrofien X. Er errechnet sich wie folgt:

Legende:

of
Ci:
oX.

s(x) Standardabweichung einer Messwertreihe x

X

X

i-te MessgréfBen (Parameter, von denen das Messergebnis abhangt)

arithmetischer Mittelwert

u(x) Standardunsicherheit der Messgrolie x

u,ly) kombinierte Unsicherheit des Messergebnisses y

y
f

Ci
N

4.2.5

Messergebnis

Funktionsbeziehung zwischen dem Messergebnis y und den Parametern x;

Empfindlichkeitskoeffizient

Anzahl der Parameter, von denen y abhangt

Erweiterte Messunsicherheit U

Die kombinierte Standardunsicherheit u,(y) wird mit einem Erweiterungsfaktor k multip-

liziert.

e k =2 liefert einen Grad des Vertrauens von 95 %

e k = 3 liefert einen Grad des Vertrauens von 99 %

Die erweiterte Messunsicherheit betragt:

Legende:

U = k-ucly)

u,ly) kombinierte Unsicherheit des Messergebnisses y

y
k

Messergebnis

Erweiterungsfaktor

Anhang D
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4.3 Ablauf fur die Bestimmung der Messunsicherheit mit labor-
internen Validierungsdaten

Ablauf

Dokumentation

Durchfuhrung des

AA

Prufverfahren gemal

!

Kalibrierdaten aus
fruheren Messungen
vorhanden?

A 4

Vergleich
Smess MIL S,

(siehe Kapitel
4.3.1)

nein

A 4

Standardabweichung
s, berechnen
(siehe Kapitel 4.3.1)

ISTU-Labor-intern
festzulegen

vereinbar ia ¥
. Prufung der Richtigkeit |
nein (siehe Kapitel 4.3.2) [
A 4
Stopp l
Systematische
Abweichungskomponente
X mess Xr‘ef
A 4
akzeptabel
A 4
Nicht
akzeptabel Statistische Signifikanz
St N S?mess D
0 — . |1es
PP Xmess Xref >2 n _H"(Xl"ef]e
signifikant » Korrektur
Messunsicherheit
nach
Kapitel 4.3.3 v
v Messunsicherheit
nach
Messunsicherheit Kapitel 4.3.4
nach
Kapitel 4.3.3
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Fur die Bestimmung der Messunsicherheit wird das Prufverfahren an einem geeigne-
ten Referenzmaterial (z.B. Kalibrierkérper) unter laborinternen Vergleichbedingungen
durchgefuhrt. Dabei werden die erhaltenen Messwerte mit den bekannten Referenz-
werten verglichen. Das Prinzip der Messunsicherheitsermittlung beruht auf den
Grundprinzip: Genauigkeit = Richtigkeit und Prézision. Die Ermittlung der Messunsi-
cherheit besteht aus folgenden Schritten:

e Prufung der Prazision;
e Prifung auf systematischen Abweichungskomponenten des Messverfahrens;
e gegebenenfalls eine Korrektur der systematischen Abweichungskomponente;

e Ermittlung der Messunsicherheit;

4.3.1 Priifung der Prazision

Als erstes wird die Prazision des Prifverfahrens unter laborinternen Vergleichbedin-
gungen ermittelt. Hierfur wird die Standardabweichung aus fruheren Messungen an
dem Referenzmaterial herangezogen. Diese wird als ,Verfahrensprazision® und die da-
zugehorige Standardabweichung als ,Verfahrensstandardabweichung” s, bezeichnet.

Die Standardabweichung s,..s der durchgefuhrten Messung sollte in etwa mit der Ver-
fahrensstandardabweichung Ubereinstimmen.

4.3.2 Prifung der Richtigkeit

Die Richtigkeit eines Prifverfahrens wird Uber die systematische Abweichungskompo-
nente ausgedruckt. Die systematische Abweichung ermittelt sich aus der Differenz des
Mittelwertes der Messwertreihe am Referenzobjekt und des Referenzwertes. Ist diese
Abweichung nicht akzeptabel, sollten die einzelnen Verfahrensschritte und das Prifge-
rat auf mogliche Unzulanglichkeiten Gberprift werden. Ist die Abweichung akzeptabel,
wird als nachster Schritt die statistische Signifikanz Gberprift. Statistische Signifikanz
liegt vor, wenn folgende Bedingung erfllt ist:

— 82
X — Xoet| > 2 \/% +U(X, o )?
Legende:
n Anzahl der Prufungen einer Messwertreihe unter Wiederhal- bzw.
Vergleichbedingungen
Simess Standardabweichung von n Messwerten
U(Xref) Messunsicherheit des Referenzmaterials
X mess Mittelwert der Messwertreihe
Xref Referenzwert
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Wenn keine statistische Signifikanz vorliegt, kann mit 4.3.3 fortgefahren werden. Liegt
statistische Signifikanz vor, kann das Messergebnis wie folgt korrigiert werden:

Xiorr = Xmess = A = Xmegs = (X mess = Xer)

Legende:

Xeorr Korrigiertes Messergebnis

Xmess Messergebnis

Xmess Mittelwert der Messwertreihe

Xref Referenzwert

Xunkorr Unkorrigiertes Messergebnis

A Mittlere systematische Abweichung

Wird das Messergebnis nicht korrigiert, so wird die systematische Abweichung mit
eingerechnet (siehe 4.3.3).

4.3.3 Berechnung der Messunsicherheit

Die Messunsicherheit eines nicht korrigierten Ergebnisses errechnet sich wie folgt:

2
S —
2 2 2
U(X unkorr] = \/Sv + mr:ss + U(Xref] + [X mess Xref]

4.3.4 Berechung der Messunsicherheit eines korrigierten Messergebnis

Wird das Messergebnis korrigiert so wird die Messunsicherheit wie folgt berechnet:

2
2 S 2
U[Xkorr] = \/Sv + mrtlass + U[Xref]

Legende:

n Anzahl der Priufungen einer Messwertreihe unter Wiederhal- bzw.
Vergleichbedingungen

Simess Standardabweichung von n Messwerten

S, Verfahrensstandardabweichung

U(Xyorr) Messunsicherheit des korrigierten Messergebnisses der
Messwertreihe

U(Xef) Messunsicherheit des Referenzmaterials

U(Xymkorr) Messunsicherheit des unkorrigierten Messergebnisses der Messwert-
reihe

Xorr Korrigiertes Messergebnis

Xiness Messergebnis

Xmess Mittelwert der Messwertreihe

Xref Referenzwert

Xunkorr Unkorrigiertes Messergebnis

Mittlere systematische Abweichung
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4.4 Bestimmung der Messunsicherheit mit Ringversuchsdaten

Mit der so genannte ,Vergleichstandardabweichung® sy, wird die Messunsicherheit ei-
nes Priafverfahrens abgeschéatzt. Die, in einem Ringversuch ermittelte Vergleichstan-
dardabweichung kann far ein Prifverfahren als Messunsicherheit dokumentiert wer-

den, wenn folgende Punkte eingehalten werden:

¢ die Durchfiihrung des Prifverfahrens muss entsprechend der Norm erfolgen;

e Prifbedingungen missen mit denjenigen des Ringversuches tbereinstimmen;

¢ Prufmaterial muss mit demjenigen des Ringversuchs tbereinstimmen;

Ablauf Dokumentation

Mittelwert und
Standardabweichung je Labor

A 4

Numerische AusreiBertests
Cochran, Grubbs
Siehe Kapitel 4.4.1

\ 4

AusreiBer

A 4

streichen

A 4

Mittelwert
Wiederholvarianz
Varianz zwischen den Labors
Vergleichvarianz
Gemal Kapitel 4.4.2

Messunsicherheit u
(siehe Kapitel 4.4.3)

Daten aus Ringversuch ISTU-Labor-intern festzulegen
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4.4.1 Numerische AusreiBBertests

Jedes Labor fuhrt n Messungen durch, wobei jeweils die arithmetischen Mittelwerte
§iund Standardabweichung s; berechnet werden. AnschlieBend erfolgt eine Uberpri-
fung der Werte auf statistische Ausreiller. Die entsprechenden Grenzwerte sind in der
DIN 1SO 5725-1 aufgelistet.

4.4.1.1 Cochran-Test

Bei diesem Test wird die Streuung von Messergebnissen innerhalb eines Labors be-
wertet. Dabei wird die grofBte Standardabweichung s; einer Messwertreihe auf Ausrei-
Ber Gberpruft. Dabei wird die PriufgréBe C wie folgt ermittelt:

2

C — Smax
p
S
i1
Legende:
C PrufgréBBe nach Cochran
p Anzahl der Laboratorien
S, Standardabweichung der einzelnen Laboratorien
Simax maximale Standardabweichung der einzelnen Zellen je Merkmalsniveau

Die Prufgrofe wird mit den Grenzwerten far 1% und 5% Signifikanzniveau verglichen.
Uberschreitet die PrufgroBe den Grenzwert von 1%, so handelt es sich um einen sta-
tistischen Ausrei3er, der fur die weitere Berechnung nicht mehr verwendet wird. \Wird
die 5% Grenze Uberschritten, aber ist die Prufgrof3e kleiner als der Grenzwert des 1%
Signifikanzniveaus, wird dieser Wert als Fastausrei3er bezeichnet und fir die weitere
Berechnung beibehalten.

4.4.1.2 Grubbs-Test

Neben dem Cochran-Test wird auf die Mittelwerte der einzelnen Laboratorien der
Grubbs-Test angewendet. Bei diesem Test wird Gberprift, ob der grofite bzw. kleinste
Wert einer Messreihe ein Ausreiler bzw. Fastausreifler ist. Dabei werden die Mittel-
werte aufsteigend sortiert. Der Grubbs-Test wird auf den grofiten bzw. kleinsten Mit-
telwert angewendet. Fur die Uberprifung des groBten Mittelwertes wird die PrifgroBe
G, wie folgt berechnet:

o X

©

S

X = X;

p
i
=1

T

Anhang D 15



TECHNISCHE

le el Technische Universitat Wien

ViEnNNA

W 1 E NI unwersirv or Labor des Institutes fur StraBenbau und Stral3enerhaltung

TECHNOLOGY

Entwurf Verfahrensanweisung | Ausgabe 1

VA 005 ) )
Messunsicherheit Seite 16 von 22

s = \/sz:[xi - x)?
p-14

Fur die Uberprufung des kleinsten Mittelwertes auf einen moglichen Ausreiier wird die
PrufgroBe G, wie folgt berechnet:
G, - (x - x4)
s

Legende:
G, PrufgroBe nach Grubbs fur den groBten arithmetischen Mittelwert
G, PrufgroBe nach Grubbs fur den kleinsten arithmetischen Mittelwert
p  Anzahl der Laboratorien
s Standardabweichung
X Arithmetischer Mittelwert eines Laboratoriums
X, maximaler arithmetischer Mittelwert

X, kleinster arithmetischer Mittelwert

X arithmetischer Gesamtmittelwert tber alle Mittelwerte

Die PrufgroBe G, und die PrufgroBe G, werden mit den kritischen Werten fur die
Grenzen des Signifikanzniveaus von 1% und von 5% verglichen. Sind die errechneten
Prufgrofen grofier als der kritische Grenzwert von 1% des Signifikanzniveaus, handelt
es sich bei dem grofBten bzw. bei dem kleinsten Wert dieser Prifreihe um einen Aus-
reiBer. Wird der Grenzwert von 5% des Signifikanzniveaus tUberschritten, aber ist die
PrufgrolBe kleiner als der Grenzwert fur 1% des Signifikanzniveaus handelt es sich um
einen Fastausreif3er.

Der Grubbs-Test kann auch auf die beiden gréfiten bzw. die beiden kleinsten Mittelwer-
te einer Messwertreihe angewendet werden. Dabei wird Gberprift ob es sich bei die-
sen Messwerten um Ausreifler bzw. Fastausreiler handelt. Fur die beiden groften
Mittelwerte wird die PrufgroBie G wie folgt berechnet:

2
Sp4,p

50

G =
mit 55 = Y (x; - x)°
i=1
p-2 _
2 2
und s34, = > (X - x,.,,)
i=1

Und ;p—lp = pj in

Anhang D 16
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Fur die beiden kleinsten Mittelwerte wird die PrifgréBe G, wie folgt berechnet:
2
S
G, =2
S5

p
; 2 v 2
mit s%p = E (X; — X,z)
i=3

—_ ’l p
und X,, =—— > X
i=3

P-2;
Legende:

G Prufgroie nach Grubbs fur die beiden grofiten arithmetischen
Mittelwerte

Gs PrufgréBBe nach Grubbs fur die beiden kleinsten arithmetischen
Mittelwerte

p Anzahl der Laboratorien je Merkmalsniveau

S% Varianz Uber die arithmetischen Mittelwerte

sﬁ_qlp Varianz der arithmetischen Mittelwerte ohne Berucksichtigung der bei
den gréften Mittelwerte

812,2 Varianz tber die arithmetischen Mittelwerte ohne Bertcksichtigung der
bei den kleinsten Mittelwerte

X; Arithmetischer Mittelwert eines Laboratoriums

X arithmetischer Gesamtmittelwert Uber alle Mittelwerte

;Mp Mittelwert Uber die Mittelwerte der Laboratorien ohne die beiden
groBten Mittelwerte

;1,2 arithmetischer Mittelwert Uber die Mittelwerte der Laboratorien ohne

die beiden kleinsten Mittelwerte

Sind die errechneten PrufgroBen kleiner als der kritische Grenzwert von 1% des Signi-
fikanzniveaus, so handelt es sich bei den beiden grofiten bzw. bei den beiden kleinsten
Mittelwerten um Ausreifder. Ist die PriufgréBBe jedoch kleiner als der Grenzwert des 5%
Signifikanzniveaus aber groBer als der Grenzwert fur 1% des Signifikanzniveaus, han-
delt es bei den beiden gréBten bzw. bei den beiden kleinsten Mittelwerten um Fastaus-
reil3er.

4.4.2 Ermittlung der Vergleichvarianz

Nach erfolgter Ausreileriberprifung erfolgt die Ermittelung der Vergleichvarianz. Die-
se ermittelt sich wie folgt: Zuerst wird der Gesamtmittelwert y berechnet. Anschlie-
Bend die Wiederholvarianz und die Varianz zwischen den Laboratorien.

Anhang D 17
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Fur den Gesamtmittelwert gilt:

ny,
7
p
=

p
i=

< |l

n;

Fur die Wiederholvarianz s gilt:

_’|].SE2

p
Z[ni i

82 — i=1
P
>in -1
i=1

;
Fur die Varianz zwischen den Labors s? gilt:

2 .2
SE _ Sg - Sk
nNi
Dabei ist:
s5=—[2nly -y - Yn,
oL i=1
und

Fur die Vergleichvarianz s2 gilt:

Legende:
; Gesamtmittelwert
n, Anzahl der Ermittlungsergebnisse je Labor
:i Mittelwert Uber die Anzahl der Ermittlungsergebnisse
p Anzahl der Laboratorien
sg Varianz
s? Varianz innerhalb eines Labors

Anhang D
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Wiederholvarianz s
Vergleichvarianz

Y, arithmetischer Mittelwert je Labor

4.4.3 Bestimmung der Messunsicherheit

Ist die Wiederholstandardabweichung des Labors ungefahr gleich der Wiederholstan-
dardabweichung des Ringversuchs, kann die berechnete Vergleichvarianz unter Punkt
4.4.2 fur die Berechung der Messunsicherheit herangezogen werden. Die Messunsi-
cherheit ermittelt sich dann wie folgt:

u=.sa

Anhang D 19
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9. Dokumentenlenkung

ISTU-Labor-intern festzulegen

Tabelle 2: Dokumentenlenkung

Lfd.
Nr.

Dokument

Erstellt, | Gepruft, Frei-

Ablage
Verteiler Original

Anderung gabe
Papier

EDV

Archivierung/
Jahre

a |~ [ [ |-

6. Mitgeltende QM-Dokumente

Qualitatsmanagementhandbuch

ISTU-Labor-intern festzulegen

7. Anlagen

ISTU-Labor-intern festzulegen

Anlage 1:

Anhang D
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Tabelle 3: Grenzwerte fiir den Cochran-Test

Anhang D

[ n=2 n=23 n="59
i 1% 5% 1% 5 % 1% 5% 1% 5% 1% 5 %
2 | — — 0,995 0,975 0,979 0,939 0,959 0,906 0,937 0.877
3 0,993 0,967 0,942 0,871 0,883 0,798 0,834 0,746 0,793 0,707
4 | 0,968 0,906 0.864 0,768 0,781 0,684 0,721 0,629 0,676 0,580
5 0,928 0,841 0,788 0,684 0,696 0,598 0,633 0,544 0,588 0,508
] 0,883 0,781 0,722 0,616 0,626 0,532 0,564 0,480 0,520 0,445
7 0,838 0,727 0,664 0,561 0,568 0,480 0,508 0,431 0,466 0,397
8 0,794 0,680 0615 0,516 0,521 0,438 0,463 0,391 0,423 0,360
9 0,754 0,638 0,573 0,478 0,481 0,403 0,425 0,358 0,387 0,329
10 0,718 0,602 0,536 0,445 0,447 0,373 0,393 0,331 0,357 0,303
11 0,684 0,570 0,504 0,417 0,418 0,348 0,368 0,308 0,332 0,281
12 0,653 0,541 0,475 0,392 0,392 0,326 0,343 0,288 0,310 0,262
13 0,624 0,515 0,450 0,371 0,369 0,307 0,322 0,27 0,291 0,243
14 0,599 0,492 0,427 0,352 0,349 0,291 0,304 0,255 0,274 0,232
15 0,575 0471 0,407 0,335 0,332 0,276 0,288 0,242 0,259 0,220
16 0,553 0,452 0,388 0,319 0,316 0,262 0,274 0,230 0,246 0,208
17 0,532 0,434 0,372 0,305 0,301 0,250 0,261 0,218 0,234 0,198
18 0,514 0,418 0,356 0,293 0,288 0,240 0,249 0,209 0,223 0,189
19 0.496 0,403 0,343 0,281 0,276 0,230 0,238 0,200 0,214 0,181
20 0,480 0,389 0,330 0,270 0,265 0,220 0,229 0,192 0,205 0,174
21 0,465 0,377 0,318 0,261 0,255 0,212 0,220 0,185 0,197 0,167
22 0,450 0,365 0,307 0,252 0,246 0,204 0,212 0,178 0,189 0,160
23 0437 0,354 0,297 0,243 0,238 0,197 0,204 0,172 0,182 0,155
24 0,425 0,343 0,287 0,235 0,230 0,191 0,197 0,166 0,176 0,149
25 0,413 0,334 0,278 0,228 0,222 0,185 0,180 0,160 0,170 0.144
26 0,402 0,325 0,270 0,221 0,215 0,179 0,184 0,155 0,164 0,140
27 0,39 0,316 0,262 0,215 0,209 0,173 0,179 0,150 0,159 0,135
28 0,382 0,308 0,255 0,209 0,202 0,168 0,173 0,146 0,154 0,131
29 0,372 0,300 0,248 0,203 0,196 0,164 0,168 0,142 0,150 0,127
30 0,363 0,293 0,241 0,198 0,191 0,159 0,164 0,138 0,145 0,124
31 0,355 0,286 0,235 0,193 0,186 0,155 0,159 0,134 0,141 0,120
3z 0,347 0,280 0,229 0,188 0,181 0,151 0,155 0,131 0,138 0117
a3 0,339 0,273 0,224 0,184 0177 0,147 0,151 0,127 0,134 0,114
34 0,332 0,267 0,218 0,179 0,172 0,144 0,147 0,124 0,131 0,111
35 0,325 0,262 0,213 0,175 0,168 0,140 0,144 0,121 0,127 0,108
36 0,318 0,256 0,208 0,172 0,165 0,137 0,140 0,118 0,124 0,106
37 0,312 0,251 0,204 0,168 0,161 0,134 0,137 0,118 0,121 0,103
38 0,306 0,246 0,200 0,164 0,157 0,131 0,134 0,113 0,119 0,101
39 0,300 0,242 0,196 0,161 0,154 0,129 0,131 0,111 0,116 0,099
40 0,294 0,237 0,192 0,158 0,151 0,126 0,128 0,108 0,114 0,097

p = Anzahl der Labors zu einem gegebenen Merkmalsniveau

n = Anzahl der Ermittlungsergebnisse je Zelle (siehe 7.3.3.3)
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Tabelle 4: Grenzwerte fir den Cochran-Test

Einzelner gréiter oder einzelner kleinster Wert Zwei grolte oder zwei kleinste Werte

s oben 1 % oben 5 % unten 1 % unten 5 %
3 1,155 1,155 — —

4 1,496 1,481 0,000 0 0,000 2
5 1,764 1,715 0,001 8 0,0090
6 1,873 1,887 0,01186 0,034 9
7 2,139 2,020 0,030 8 0,070 8
8 2,274 2,126 0,066 3 0,1101
9 2,387 2.215 0,085 1 0,149 2
10 2482 2,290 0,1150 0,186 4
11 2,564 2,355 0,144 8 0,2213
12 2,636 2412 0,173 8 0,253 7
13 2,699 2,462 0,201 6 0,283 6
14 2,755 2,507 0,228 0 0,3112
15 2806 2,549 02530 0,336 7
16 2,852 2,585 0,276 7 0,360 3
17 2,894 2,620 0,299 0 0,382 2
18 2,932 2,651 0,320 0 04025
19 2,968 2,681 0,339 8 0,421 4
20 3,001 2,709 0,358 5 0,439 1
21 3,031 2,733 0,376 1 04556
22 3,060 2,758 03927 04711
23 3,087 2,781 04085 0,485 7
24 3nz2 2,802 0,423 4 0,499 4
25 3,138 2,822 0,437 6 05123
26 3,157 2,841 04510 05245
27 3,178 2,859 0,463 8 0,536 0
28 3,199 2,876 04759 0,547 0
29 3,218 2,893 0487 5 0,557 4
30 3,236 2,908 0,488 5 0,567 2
31 3,253 2,924 0,509 1 0,576 6
32 3,270 2,938 0,519 2 0,585 6
33 3,286 2,952 0,5288 0,594 1
34 3.301 2.965 0,538 1 0,602 3
35 3,316 2,979 0,546 9 0,6101
36 3,330 2,991 0,555 4 06175
37 3,343 3,003 0,563 6 0,624 7
38 3,356 3,014 0,571 4 0,631 6
39 3,369 3,025 0,578 9 0,638 2
40 3,381 ! 3.036 0,586 2 0,644 5

Wiedergegeben mit Erlaubnis der American Statistical Association nach [4] im Anhang C.
p = Anzahl der Labors zu einem gegebenen Merkmalsniveau
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