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Zusammenfassung

Im Rahmen dieser Arbeit wurden erstmalig Eignungspriifungen speziell fiir verschiedene mechanisch-
technologische Werkstoffpriifverfahren konzipiert, mit insgesamt 600 Teilnehmern aus 25 Nationen
durchgefithrt und systematisch ausgewertet. Ziel der Untersuchung war die Entwicklung von
Methoden zur Durchfilhrung und Auswertung von Eignungspriifungen, die einen priiftechnisch
angemessenen und wissenschaftlich begriindbaren Kompetenznachweis ermoglichen.

Die aus den Ergebnissen dieser Untersuchung resultierenden Eignungspriifungen lassen sich fiir
folgende Aufgaben verwenden:
Akkreditierte Priiflaboratorien konnen bei erfolgreicher Teilnahme einen belastbaren Kom-
petenznachweis erbringen und die in ISO/IEC 17025 gestellte Anforderung erfiillen, an ,,einem
geeigneten Programm fiir Vergleichsmessungen zwischen Laboratorien* teilzunehmen.
Nicht akkreditierten Laboratorien ermoglichen diese Eignungspriifungen erstmalig die Beurteilung
ihrer Priifleistungen im Vergleich mit fithrenden europdischen Laboratorien auf Grundlage belastbarer
Kriterien. Die aus den Daten der Eignungspriifungen gewonnen Ergebnisse konnen zusitzlich zur
Weiterentwicklung und Normung der mechanisch-technologischen Priifverfahren, z. B. zur
Bestimmung der Messunsicherheit von Hértemessungen, verwendet werden.

Abstract

Within the scope of this thesis proficiency tests in particular for mechanical materials testing

laboratories were designed, conducted with 600 participants from 25 countries and systematically

analysed. Main objective of the analysis was the development of methods for execution and evaluation

of proficiency tests, that will make possible an appropriate proof of competence on a scientific basis.
The resulting proficiency tests based on this analysis can be used for the following:

Provided a successful participation accredited laboratories can sustainable proof evidence of their

competence and fulfil the requirement of ISO/IEC 17025 “to participate in a suitable programme of

interlaboratory comparisons”.

The proficiency tests enable non-accredited laboratories for the first time to compare their testing

results with European leading laboratories based on sustainable criteria.

The data derived from the proficiency tests can additionally be used for further development and

standardisation of mechanical testing methods, e. g. for the determination of measurement uncertainty

in hardness testing.

Résumeé

Dans le cadre de cette étude on a élaboré pour la premicre fois des tests de qualification s’appliquant
spécifiquement a différentes méthodes d’essais mécaniques de matériau. 600 représentants de 25
nations ont participé a la réalisation et a I’évaluation de ces tests. L’objectif de 1’étude était le
développement de méthodes destinées a réaliser et a évaluer des tests de qualification permettant de
démontrer la compétence sur la base de critéres acceptables des points de vue technique et
scientifique.

Les tests de qualification résultant de cette étude peuvent étre utilisés pour les applications
suivantes:
En participant avec succes a ces tests, les laboratoires accrédités peuvent démontrer de manicre siire
leur compétence; en méme temps, ils satisfont la partie de la spécification ISO/IEC 17025 qui
demande ,,La participation a un programme approprié de comparaisons interlaboratoires®.
Quant aux laboratoires non accrédités ils ont la possibilité, en participant aux tests, de comparer pour
la premiére fois leurs performances en matiére d’essais avec les performances des laboratoires
européens les plus renommés et ce sur la base de critéres sirs.
De plus, les résultats des tests de qualification pourront étre utilisés pour le perfectionnement et la
standardisation des méthodes d’essai mécaniques, un exemple de cette application étant la
détermination de I’incertitude de mesure dans les essais de dureté.
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Also lautet ein Beschluss:

Dal3 der Mensch was lernen muR. -
- Nicht allein das ABC

Bringt den Menschen in die H6h’;
Nicht allein im Schreiben, Lesen
Ubt sich ein verniinftig Wesen;
Nicht allein in Rechnungssachen
Soll der Mensch sich Miihe machen;
Sondern auch der Weisheit Lehren

Mul3 man mit Vergniigen héren.
Wilhelm Busch

Wenn uns im Ubrigen eine Reihe gigantischer Irrtiimer unterlaufen wird, werden wir
uns in bester Gesellschaft befinden.

Stanislaw Lem
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1 Einfuhrung

Heutzutage sind mehr Produkte und Dienstleistungen auf dem Markt erhéltlich als jemals
zuvor. Daher ist der Bedarf an Verbraucherschutz so grofl wie nie. Dieser Verbraucherschutz
wird durch die Zertifizierung, Abnahme und Priifung von Produkten und Dienstleistungen
gewihrleistet. Eine zweite Moglichkeit ist das Erbringen dieser Leistungen unter Anwendung
eines zertifizierten Qualitdtsmanagementsystems [1]. Der Verbraucher kann jedoch nicht
tiberpriifen, ob diese in seinem Interesse angewandten MaBnahmen richtig durchgefiihrt
werden.

Akkreditierung ist ein Prozess, in dem eine Organisation, die eine oder mehrere der oben
genannten Aufgaben wahrnimmt, ihre Kompetenz einem Dritten (der Akkreditierungsstelle)
gegeniiber nachweist. Der Nachweis wird durch die sachgerechte Anwendung nationaler und
internationaler Normen oder Verfahrensregeln erbracht. Dariiber hinaus fiihrt die Akkreditie-
rungsstelle eine Beurteilung dieser Organisation vor Ort durch [2], z. B. durch eine Laborbe-
gehung und/oder ein Audit. Ziel der Akkreditierung ist die internationale Anerkennung und
Ubernahme von Priifberichten und Zertifikaten, die von den akkreditierten Stellen erstellt
wurden. Die Akkreditierung fiihrt weltweit zum Abbau technischer Handelshemmnisse und
ist somit eine wichtige Voraussetzung fiir den freien Waren- und Dienstleistungsverkehr ge-
worden [3]. Akkreditierungen werden von nationalen Akkreditierungsstellen wie z. B. der
Deutsches Akkreditierungssystem Priifwesen GmbH (DAP GmbH) durchgefiihrt. Die
DAP GmbH hat zur Zeit ca. 730 Priiflaboratorien aus den unterschiedlichsten Arbeitsgebieten
(Textilpriifung, Abfallwirtschaft, Lebensmitteliiberwachung, Baustoff- und Betonpriifung,
mechanisch-technologische Werkstoffpriifung und andere mehr) akkreditiert [4]. Die Labor-
akkreditierung stellt fiir den Laborkunden einen generellen Nachweis dar: das Priiflaborato-
rium besitzt die technische Kompetenz und Zuverldssigkeit, ein Priifverfahren, fiir das es
akkreditiert ist, richtig anzuwenden. Der Kunde kann die Priifergebnisse dieses Priiflaborato-
riums bedenkenlos verwenden, z. B. um die Giite von Produkten oder Dienstleistungen ge-
geniiber staatlichen Stellen in ganz Europa nachzuweisen [5]. Grundlage der Laborakkreditie-
rungen war in Europa von 1990 bis 2000 die DIN EN 45001 [6], im April 2000 wurde sie von
der DIN EN ISO/IEC 17025 [7] ,,Allgemeine Anforderungen an die Kompetenz von Priif-
und Kalibrierlaboratorien* abgelost.

Geht man aus von der fehlerfreien Umsetzung der Anforderungen der

DIN EN ISO/IEC 17025 [7] und einer sorgfiltigen Uberpriifung aller Kriterien bei der Labor-
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begutachtung, so sollten die Priifergebnisse dieses Labors immer innerhalb bestimmter vorge-
gebener Grenzen liegen. Dies ist jedoch nicht immer der Fall, da das Akkreditierungsverfah-
ren ein summarischer Vorgang ist, der nicht alle in der Laborpraxis auftretenden Probleme
abdecken kann. Die Begehung eines zu akkreditierenden Laboratoriums ist eine Stichprobe,
deren Schwerpunkt auf der Uberpriifung vorhandener Dokumente wie Verfahrens-, Arbeits-
und Priifanweisungen, Qualifikationsnachweisen und Kalibriernachweisen liegt. Ein weiteres
Problem, das vor allem die chemische Analytik betrifft, ist die Anwendung von Priifverfah-
ren, die bislang nicht ausreichend validiert sind [8].

Die DIN EN ISO/IEC 17025 fordert daher ,,... die Teilnahme an einem geeigneten Pro-
gramm fiir Vergleichsmessungen zwischen Laboratorien, soweit wie moglich,...*“ [7].

Vergleichsmessungen (engl. interlaboratory comparisons) und Ringversuche (engl. round
robin tests) werden zur Methodenvalidierung, zur Charakterisierung von Referenzmaterialien
und zur Uberpriifung der MaBnahmen zur Qualititssicherung in Laboratorien durchgefiihrt.
Sie sind zum Beispiel bei der Entstehung und Einfiihrung einer neuen Priifnorm géngige
Praxis [8, 9].

Eignungspriifungen (engl. proficiency tests) dienen heutzutage zum Nachweis der Beherr-
schung eines Priifverfahrens und zur Beurteilung der Kompetenz eines Priiflaboratoriums fiir
die Anwendung eines bestimmten Priifverfahrens [10, 11]. Bislang wurden sie iiberwiegend
zur Qualifikation von Priiflaboratorien im gesetzlich geregelten Bereich herangezogen. Im
Jahr 1993 betrug die Zahl der regelméfig und o6ffentlich angebotenen Eignungspriifungen
weniger als 100 — die Fachgebiete Medizin und Metrologie sind in dieser Zahl nicht enthalten
[12]. Betroffen sind Arbeitsfelder wie physikalisches Messwesen, Arbeitssicherheit, Um-
welttechnik und Priifungen, welche die Gesundheit der Biirger betreffen, zum Beispiel die
Lebensmitteliiberwachung, der Strahlenschutz, die Wasser-, Luft- und Abwasseranalytik und
die klinisch-chemische Analytik [13 bis 17]. In der Bundesrepublik Deutschland ist der Um-
fang dieser Eignungspriifungen von Bundesland zu Bundesland stark unterschiedlich [18].
Mogliche Formen der Eignungspriifung sind [19]:

e Teilnahme an einer Vergleichsmessung / Ringversuch;

e Priifung von Proben, die von Dritten (Behorden, Eignungspriifungsveranstaltern) spe-

ziell fiir eine Eignungspriifung herausgegeben worden sind;

e Messungen an geeigneten Proben, die der Begutachter des Akkreditierers im Rahmen

einer Laborbegehung zur Verfiigung stellt.

Mechanisch-technologische Priifverfahren dienen zur Bestimmung der Festigkeitseigen-

schaften, der Oberflicheneigenschaften (Harte), der fiir die Formgebung mafigebenden Eigen-
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schaften (Formédnderungsvermdgen) und der fiir den Zusammenbau maBgebenden Eigen-
schaften (Schweillbarkeit) [20]. Auf diesem Priifgebiet sind staatliche Priifeinrichtungen wie
die Landes-Materialpriifimter (LMPA), Forschungseinrichtungen wie die Bundesanstalt fiir
Materialforschung und —priifung (BAM) in Berlin, Abnahmeorganisationen wie die Techni-
schen Uberwachungsvereine (TUV), Herstellerpriiflaboratorien und freie, kommerziell ausge-
richtete Laboratorien titig. Im Rahmen dieser Arbeit werden alle diese Anbieter von Priif-
leistungen mit ,,Priiflaboratorium® bezeichnet.

In Deutschland werden seit 1990 in Priiflaboratorien fiir mechanisch-technologische Priif-
verfahren (Werkstoffpriifung) Begehungen durchgefiihrt und Akkreditierungen ausgespro-
chen [21]. Die Schwerpunkte dieser Begutachtungen im Rahmen des Akkreditierungsverfah-
rens liegen bislang auf der Uberpriifung der fachlichen Kompetenz und des Qualitéitsmana-
gementsystems hinsichtlich Normkonformitéit und Funktionsweise. Wie erfolgreich ein Labor
eine Priifnorm, fiir die es akkreditiert wurde, jedoch in die Priifpraxis umsetzt, 1isst sich auf-
grund dieser Begutachtung allein nicht beurteilen [22]. Daher ist eine objektive Bewertung
der am Markt erhéltlichen Priifergebnisse — und damit letztlich die Kompetenzbestitigung fiir
ein Priiflabor — mit den heutigen Mitteln auBerordentlich schwierig. Das stichprobenweise
Uberpriifen der Anwendung von Priifverfahren wihrend der Vor-Ort-Begutachtung durch
Fachexperten kann naturgeméf nur einen Teil der Priifungen abdecken.

Das zustindige Fachgremium, das Sektorkomitee ,,Mechanisch-technologische Priifungen*
(SK-MTP) der Deutschen Akkreditierungssystem Priifwesen (DAP) GmbH, Berlin hat 1996
beschlossen, dass Eignungspriifungen als wesentliche Ergdnzung zur Bewertung der Labor-
leistung durchgefiihrt werden sollen [21]. Da bis 1996 in Deutschland keine 6ffentlich zu-
ginglichen Eignungspriifungen flir mechanisch-technologische Priiflaboratorien angeboten
wurden, fithrte das SK-MTP gemeinsam mit der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -
priifung (BAM), Berlin die als Vorversuch konzipierte Eignungspriifung ,,Zugversuch nach
DIN EN 10002-1% durch [21, 23]. An dieser Eignungspriifung beteiligten sich insgesamt
91 Laboratorien aus 24 europdischen Landern, darunter 50 Priiflaboratorien aus Deutschland.

Aufgrund des groBlen Interesses der Priiflaboratorien an dieser Eignungspriifung und dem
hiufig geduBerten Wunsch der Teilnehmer nach weiteren Eignungspriifungen fiir mechanisch-
technologische Priiflaboratorien, beschloss die Deutsche Akkreditierungssystem Priifwesen
GmbH (DAP) weitere Eignungspriifungen durchzufiihren [24]:

Im Jahre 1999 die Eignungspriifung Hértepriifung nach Vickers [24, 25], im Jahr 2000 die
Eignungspriifung Metallographie [26] und im Jahr 2001 die Eignungspriifungen Emissions-
spektrometrie [27], Hértepriifung nach Brinell [28] und Kerbschlagbiegeversuch [29].




Entwicklung, Gestaltung, Durchfiihrung und Auswertung dieser Eignungspriifungen stellen

den wissenschaftlichen Gegenstand dieser Untersuchung dar.




2 Problemstellung und Zielsetzung

Technische Priifungen gleich welcher Art gehoren zu den wichtigsten Bausteinen der Ingeni-
eurtitigkeit. Sie sollen die technischen Nachweise erbringen, dass die erwartete und gefor-
derte Gebrauchstauglichkeit und die vereinbarten und vorausgesetzten Leistungen auch er-
reicht werden [30] . Priifungen werden an Rohstoffen, Vormaterialien und Endprodukten
durchgefiihrt und dienen z. B. der Prozessiiberwachung, als Warenausgangs- oder
-eingangspriifung, als Konformitéitspriifung zum Nachweis des Erfiillens grundlegender Si-
cherheitsanforderungen und zu vielem anderen mehr. Korrekte Priifergebnisse sind ein Eck-
pfeiler eines reibungslosen Handels und einer funktionierenden Gesellschaft. Basierend auf
diesen Priifergebnissen werden folgenschwere Entscheidungen gefillt, die weitreichende
wirtschaftliche Auswirkungen und / oder Einfluss auf die 6ffentliche Sicherheit haben. Priif-
ergebnisse werden ebenfalls genutzt, um sachverstindige Beurteilungen zu erstellen [31].
Sicherheitsfachkrifte in Unternehmen, die z. B. beziiglich Emissionsschutz, Gewisserschutz
usw. den Aufsichts- und Genehmigungsbehdrden gegeniiber nachweispflichtig sind, benoti-
gen zwingend Priiflaboratorien, die eine ausreichende Kompetenz zur Durchfiithrung notwen-
diger Priifungen besitzen. Geeignete Priifungen dienen der Haftungsprophylaxe; korrekte, in
Priifbescheinigungen dokumentierte Priifergebnisse sind geeignet, Produkthaftungsrisiken zu
mindern, da so die Riickverfolgbarkeit eines Produktes ermoglicht wird [32].

Mit Hilfe der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung werden Materialkennwerte
gewonnen, die fiir die Festigkeitspriifung und -forschung, den Nachweis von Giiteeigen-
schaften, die Erstellung von Priifvorschriften, die Untersuchung von technischen Schaden und
in der Werkstoffforschung verwendet werden [20]. Heutzutage wird aus Griinden der Wirt-
schaftlichkeit eine bessere Ausnutzung des Materials durch Erh6hung der zuldssigen Streck-
grenze angestrebt [33]. Dies erfordert parallel von Anbietern von Priifleistungen, wie z. B.
den Werkstoffpriifstellen der Hersteller, freien Werkstoffpriiflaboratorien oder staatlichen
Stellen wie z. B. der Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung (BAM) in Berlin, eine
hohe Kompetenz in der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung. Europaweit besteht
daher von Seiten staatlicher Stellen (Aufsichtsbehdrden), den Akkreditierungsstellen, den
Priiflaborkunden und den Priiflaborbetreibern ein groer Bedarf an Eignungspriifungen auf
dem Gebiet der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung [21, 24]. Dabei sind jedoch

die unterschiedlichen ,,Kundenanforderungen* zu beachten:




Staatliche Stellen, Akkreditierungsstellen und Laborkunden bendtigen einen objektiv be-
lastbaren und aussagefdhigen Kompetenznachweis, der mit einem Minimum an technischem
und zeitlichen Aufwand erbracht werden kann.

Die Forderung der Priiflaborbetreiber besteht aus einer nachvollziehbaren, fairen und be-
lastbaren Beurteilung ihrer Priifleistung bei gleichzeitiger Kosten- und Aufwandsoptimierung.

Umfangreiche und regelmiBige Eignungspriifungen wurden bislang nur in der Analytik
(Chemie, Medizin, Pharmazie) angeboten und wissenschaftlich untersucht. Die daraus resul-
tierenden Verfahren zur Auswertung von Eignungspriifungen sind jedoch auf die Verfahren
der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung aus folgenden Griinden nicht iibertragbar:

e Priifgegenstinde sind hier immer feste Gegensténde;
e mechanisch-technologische Priifverfahren sind immer zerstdrende Priifverfahren;
e man erhélt nur wenige zertifizierte Referenzmaterialien, die zudem sehr teuer sind;

e die Prazision der Prifverfahren ist nicht bekannt.

Im Rahmen dieser Arbeit wurden Eignungspriifungen fiir verschiedene mechanisch-

technologische Werkstoffpriifverfahren konzipiert, europaweit angeboten und durchgefiihrt.

Anhand dieser Eignungspriifungen wird erstmalig wissenschaftlich untersucht, in wie weit
die bekannten Methoden zur Durchfithrung von Eignungspriifungen und ihrer statistischen
Auswertung geeignet sind, wenn sie auf mechanisch-technologische Priifverfahren angewen-
det werden. Ziel ist es, Vorgehensweisen und Auswertemethoden zu erarbeiten, die zu
priftechnisch angemessenen und wissenschaftlich begriindeten Eignungspriifungen fiir
mechanisch-technologische Priiflaboratorien fithren. Diese Eignungspriifungen sollen eine
wissenschaftlich abgesicherte Methode zur Beurteilung der Laborkompetenz sein. Dariiber
hinaus wird eingehend untersucht, welcher Zusatznutzen aus den in Eignungspriifungen

gewonnen Daten fiir die Weiterentwicklung der Priifverfahren gezogen werden kann.




3

Eignungsprufungen: Stand der Technik

Eignungspriifung ist die Bestimmung der Leistungsfahigkeit eines Priiflaboratoriums mittels

Vergleichspriifungen [10, 11]. Die gebrauchlichen Arten von Eignungspriifungen sind [11]:

Messvergleichsprogramme werden mit einem zu messenden Priifgegenstand durchge-
fiihrt, welcher der Reihe nach von einem teilnehmenden Labor zum nichsten iiberge-
ben wird. Die einzelnen Ermittlungsergebnisse werden mit einem vorgegebenen Be-
zugswert (z. B. einem zertifizierten Referenzwert) verglichen und beurteilt.
Ringversuchsprogramme werden mit zuféllig ausgewdhlten Unterproben aus einer
Stoffquelle durchgefiihrt, die gleichzeitig an die teilnehmenden Laboratorien ausgege-
ben werden. Auf eine ausreichende Homogenitit des ausgegebenen Probenmaterials
ist besonders zu achten.

Priifprogramme mit aufgeteilten Proben werden hdufig im Kunden-Lieferanten-
Verhiltnis bei geschéftlichen Transaktionen durchgefiihrt. Das Probematerial wird in
zwei oder mehr Teile geteilt, wobei jedes teilnehmende Priiflaboratorium ein Teil von
jeder Probe priift.

Qualitative Programme sind Eignungspriifungen, bei denen Laboratorien aufgefordert
sind, einen Bestandteil eines Priifgegenstandes zu identifizieren.

Programme mit bekannten Werten dienen zur Beurteilung der Féhigkeit eines
Laboratoriums, einen Priifgegenstand zu priifen und Zahlenwerte fiir den Stoffwert
(siehe Kap. 3.3 Begriffe) fiir den Vergleich zur Verfiigung zu stellen.

Programme mit Teilprozessen sind eine Sonderform, bei der die Féhigkeit eines Labo-
ratoriums iberpriift wird, Teilschritte eines Messverfahrens, wie z. B. die Proben-

nahme, sachgerecht auszufiihren.




3.1 Ziele von Eignungspriifungen
Das Hauptziel von Eignungspriifungen besteht darin, die teilnehmenden Priiflaboratorien mit
Informationen und Hinweisen zu versorgen, damit diese ihre Priifleistungen {iberwachen, be-
urteilen und die Qualitdt gegebenenfalls verbessern konnen [9]. Die Ergebnisse aus Eig-
nungspriifungen und daraus abgeleitete Schlussfolgerungen bilden die Basis zum Erkennen
systematischer, laborspezifischer Fehlerquellen in der praktischen Laborarbeit. Eine praxis-
orientierte Qualitdtsverbesserung wird erzielt durch Korrekturmafnahmen, die aus den Er-
gebnissen der Eignungspriifung abgeleitetet werden. Sie werden auf Basis des Labor-Quali-
taitsmanagementsystems [7] umgesetzt. Die Arbeitsweise des Laboratoriums wird dahin ge-
hend korrigiert, dass bei wiederholter Teilnahme an Eignungspriifungen eine signifikante
Verbesserung der Laborleistung erreicht wird. Dabei sind auch wirtschaftliche Gesichtspunkte
angemessen zu beriicksichtigen [34].
Es gibt noch eine ganze Reihe von Sekundérzielen bzw. Nutzanwendungen fiir Eignungs-

prifungen [9, 34]:

e Vergleich von Laborergebnissen, die mit unterschiedlichen analytischen Verfahren ge-

wonnen werden;
e Beurteilung neuer Priifverfahren im Vergleich zu etablierten Priifverfahren;
e Hilfsmittel fiir Akkreditierungsstellen und Regulierungsbehdrden zur Beurteilung ei-
nes Priiflaboratoriums;

e Nachweis der Kompetenz eines Laboratoriums gegeniiber einem Kunden;

e Zuweisung von Werten zu zertifizierten Referenzmaterialien;

e Bestimmung der Genauigkeit einer Priifmethode;

e Hilfestellung bei der Feststellung der Griinde fiir Abweichungen zwischen verschiede-

nen Laboratorien.

Grundsitzlich ist es auch moglich, Eignungspriifungsprogramme innerhalb eines Laborato-
riums durchzufiihren. Dabei wird festgestellt, ob die Priifergebnisse von zwei oder mehreren
Mitarbeitern systematische Unterschiede in Wiederholgenauigkeit und Prézision zeigen [34].

Sollte dies der Fall sein, erfolgt eine Nachschulung der betroffenen Mitarbeiter.

3.2 Bedeutung von Eignungspriifungen fiir die Akkreditierung von
Pruflaboratorien

Bei der Akkreditierung nach DIN EN ISO/IEC 17025 [7] beurteilen die Akkreditierungsstelle
und der Fachbegutachter das Qualititsmanagementsystem, die technische Ausriistung (bzw.

deren Zustand) eines Laboratoriums und die Befdhigung des dort beschiftigten Personals.
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Alle drei Bestandteile miissen einen ausreichend hohen Stand haben, damit die Qualitit der
akkreditierten Laboratorien gewihrleistet ist [17, 34, 36]. Grundlage einer Akkreditierung ist
immer eine Norm, eine allgemein anerkannte Verfahrensweise oder eine hausinterne Ver-
fahrensvorschrift. Die Akkreditierungsstelle und der Fachbegutachter miissen eine unabhén-
gige Beurteilung der Laboratoriumskompetenz sicherstellen.

Eignungspriifungen sind ein sehr effizientes Hilfsmittel im Rahmen der Akkreditierung von

Priif- bzw. Eichlaboratorien [12, 35, 36]. Bild 3.2.1 zeigt schematisch die Elemente des Akk-

reditierungsprozesses.
Akkreditierung eines Priaf-Kalibrierlaboratoriums
nach DIN EN ISOfIEC 17025
Akkreditierungsstelle Fachausschuss
Fachliche Kompetenz
Laboratorium Qualitats- Eignhungspriifung
management
Personal Handbuch Extern
Kompetenz
Erfahrung internes Glualitats- Kaorrektur-
Schulung managerment masshahtmen
Ausristung Referenzmaterialien
Umgebung interme
Qualitatsmessungen

L

Zielsetzungen:
Wahrung und “erbesserung der fachlichen Kompetenz
Ethithung der Zuverldssigkeit der Prifung £ Kalibrierung

Bild 3.2.1: Schematische Darstellung der Elemente des Akkreditierungsprozesses nach [34]

In der DIN EN ISO/IEC 17025 [7] wird die Teilnahme akkreditierter Laboratorien und Be-
werberlaboratorien an Eignungspriifungen oder anderen Vergleichsversuchen zwischen Labo-
ratorien empfohlen. Eine Akkreditierungsstelle kann, soweit dies zweckméfig erscheint, von
Priiflaboratorien die Teilnahme an Eignungspriifungen verlangen [7]. Wenn die Ergebnisse
aus der verlangten Eignungspriifung nicht ausreichend sind, so ist die Akkreditierung bzw.

der Fortbestand der Akkreditierung fraglich. Eine Akkreditierung kann jedoch nicht allein auf




Grund der Ergebnisse einer Eignungspriifung gewihrt oder verweigert werden [8]. Die Teil-
nahme an Eignungspriifungen sollte als Teil der Uberwachung betrachtet werden [36].

Eignungspriifungsprogramme konnen entweder von der Akkreditierungsstelle selbst oder
von einer beliebigen anderen kompetenten Stelle organisiert werden. Die Anforderungen an
den Anbieter von Eignungspriifungen sind im ISO/IEC Guide 43-1 [10] und in der Richtlinie
ILAC-G13:2000 [37] zusammengestellt.

Gibt &= Kriterien
filr die Annahime wvon Ergebniszen
aus Eigrnungsprifungen?

Sind diese Kriterien angemessen’

Ja

Mein
Bzp: mehr éls SD.‘?S der gepriften Skzeptanzhriterium 1
Parameter liegen innerhalb won festl . i
+3 z2-seores, siehe Kap. 4.4.2 e3tlegen J

b
Leistungen der

Lahoratorien dberprifen

Ja
Encle

Ergebnis ausreichend?

Ja Gikt &= eine Erklérung
und daraus abgeleitete interne

Korrekturmalinahmen?

Endle ausreichend?

MNein

** Malinahmen, wie z. B.

- Wylederholen der Eignungsprifung

-Uberprifen der internen Quslititssicherungsmaknabmen
-Detailierten Bericht Gber Korrekturmalznahmen anfordern
-Laborbegebhung durchfihren

Zuzdtzliche
Malznahmen
erfordetlichl =

Ja

Zeigen die Maknahmen

Ende [
nee positive Wirkung?

Einzchrankung des Getungshersichs der Akkreditierun

eventuel Widerruf oder Suspendierung der
Akkreditierung

Bild 3.2.2: Vorgehensweise fir die Beurteilung von Laboratorien durch eine
Akkreditierungsstelle unter Verwendung von Eignungsprufungen [35]

Bild 3.2.2 zeigt als Ablaufdiagramm die Vorgehensweise bei der Bewertung von Laborato-

rien durch eine Akkreditierungsstelle unter Verwendung von Eignungspriifungen:
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Die Akkreditierungsstelle tiberpriift, ob in der Eignungspriifung ein belastbares Akzeptanz-
kriterium zur Bewertung der Laborleistung fiir das entsprechende Priifverfahren festgelegt
wurde. Dies kann z. B. ein zuldssiger z-Score (vergleiche Kapitel 4.4.2) sein. Ist das Krite-
rium angemessen und belastbar, wird die Laborleistung damit bewertet. Ist die Leistung des
Laboratoriums ausreichend, so akzeptiert die Akkreditierungsstelle diesen Nachweis und setzt
das Akkreditierungsverfahren fort. Ist das Ergebnis unzureichend, wird vom Laboratorium
eine Erklarung fiir die Ursache des schlechten Abschneidens verlangt und die Vorlage von
eingeleiteten Korrekturmafnahmen. Sind diese nicht ausreichend, stellt sich die Frage, ob
zusitzliche Maflnahmen erforderlich sind. Dies kann z. B. die Wiederholung der Eignungs-
prifung sein oder die Durchfiihrung einer zusétzlichen Laborbegehung.

Wenn auch diese zusitzlichen Maflnahmen wirkungslos bleiben, kann die Akkreditierungs-
stelle eine Akkreditierung fiir das Priifverfahren verweigern, zuriickziehen oder suspendieren.

In Deutschland gibt es flir Laboratorien, die im nicht geregelten Bereich tétig sind, keine

gesetzlichen Anforderungen fiir die Teilnahme an Eignungspriifungen. Im geregelten Bereich
ergeben sich Teilnahmeanforderungen aus Verordnungen der Bundeslinder:
Das Land Baden-Wiirttemberg vergibt eine grole Anzahl von Analyseauftrigen an staatliche
und private Laboratorien auf dem Gebiet der Umweltanalytik [38]. Fiir Abwasseruntersu-
chungen nach Wassergesetz werden Laboratorien gemal3 der ,,Verordnung des Ministeriums
fiir Umwelt und Verkehr tiber sachverstidndige Stellen in der Wasserwirtschaft von der Lan-
desanstalt fiir Umweltschutz zugelassen. So gelten in Baden-Wiirttemberg die Anforderungen
fiir ,,... Priiflaboratorien, die Proben entnehmen und physikalisch, physikalisch-chemisch oder
chemisch untersuchen, unabhingig von ihrer Rechtsform...*“ aus der Verordnung des Ministe-
riums fiir Umwelt und Verkehr iiber sachverstindige Stellen in der Wasserwirtschaft [39]. Die
Fachkompetenz ist durch eine Laborakkreditierung nach DIN EN ISO/IEC 17025 [7]
nachzuweisen, auBBerdem muss das Priiflaboratorium ,,... sich nach den Vorgaben der An-
erkennungsbehorde regelmifBig und auf eigene Kosten an Ringversuchen [zu] beteiligen und
sich Laborbegutachtungen [zu] unterziehen.“ [39].

Unter der Bezeichnung AQS Baden-Wiirttemberg sind alle Aktivitdten der Ministerien fiir
Umwelt und Verkehr sowie fiir Erndhrung und Léndlichen Raum in Baden-Wiirttemberg zur
Qualitétstiberwachung chemischer Analysenlaboratorien zusammengefasst [40]. Das Minis-
terium fiir Umwelt und Verkehr und das Ministerium fiir Erndhrung und Landlichen Raum
Baden-Wiirttemberg haben daher das Institut fiir Siedlungswasserbau, Wassergiite- und Ab-
fallwirtschaft (ISWA) der Universitidt Stuttgart damit beauftragt, externe Qualitdtssiche-

rungsmalinahmen fiir diese Bereiche durchzufiihren. Die Hauptaufgabe besteht darin, Ring-
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versuche auf dem Gebiet der Wasseranalytik [41, 42] anzubieten, die den speziellen Anforde-

rungen der Analytischen Qualitatssicherung gerecht werden [38].

3.3 Planung und Durchfiihrung von Eignungsprufungen

3.3.1 Definitionsphase

Eine Eignungspriifung wird entweder direkt von einer Akkreditierungsstelle oder im Auftrag
durch einen besonders qualifizierten Eignungspriifungsveranstalter durchgefiihrt [37].

Die Durchfiihrung einer Eignungspriifung nimmt sehr viel Zeit in Anspruch und bedeutet
einen nicht unerheblichen Arbeitsaufwand. Daher ist der Planung der Eignungspriifung be-
sondere Sorgfalt zu widmen [34, 49, 50]. In Bild 3.3.1 sind alle wesentlichen Schritte darge-

stellt, die wihrend der Planungsphase einer Eignungspriifung durchlaufen werden.

Eignungsprifungsprogramm | | auf Grundlage von Befragung, Erfahrung
wihlen oder Notwendigheit

Zigle des z. B, auf Vorschiag des jeweiligen
Eignungsprifungsprogramems > technischen Kormitees (Chermie,
festlagen . mechanisch-technologische Prifung, ..)

Vorschiag des technischen Komittees
Fachkoordinator wahlen i oder professionelier

Elgnugsprifungsanbieter
. aus Fachgramien,
Beratungsausschuss wahlen Alkraditiorungsstelien, Tellnehmer,
Y, Verragsliaboratonen, ...

Grundsatze der Teilnahme
festlegen

Grundsatze der Bewertungskriterien
Ergebnisverwendung festlegen ¢

Einlzdungen an Laboratonsn versendan

/—\/—\/—\/—\
N

—

Grundsatze der Verraulichkeit
festlegen

T

Grundsétze der Qualitat festlegerj

Bild 3.3.1: Planung einer Eignungsprufung (schematisch) nach [34]

Die Priifleistung eines Laboratoriums bei einer Eignungspriifung geht im Rahmen der Akk-

reditierung in die Gesamtbeurteilung der Leistungsfdhigkeit dieses Labors ein. Eine Eig-

12



nungspriifung muss auf objektiven und belastbaren Methoden zur Bestimmung der Labor-

leistung beruhen, da eine Entscheidung iiber die Gewédhrung oder Beibehaltung einer Akkre-

ditierung eventuell von der Leistung eines Laboratoriums in einer bestimmten Eignungsprii-

fung abhingt. Es wird empfohlen, nur an solchen Eignungspriifungsprogrammen teilzuneh-

men, welche mindestens die Forderungen des ISO/IEC Guide 43-1 [10] erfiillen.

Bei der Auswahl einer geeigneten Eignungspriifung sollten folgende Punkte beriicksichtigt
werden [34, 51, 52]:

Priifungen, Messungen oder Kalibrierungen sollten genau der Art von Priifungen,
Messungen oder Kalibrierungen entsprechen, die von den Teilnehmern angewendet
werden;

die Haufigkeit mit der die Eignungspriifung stattfindet;

bei Durchfilhrung der Eignungspriifung durch einen speziellen Anbieter soll die
Akkreditierungsstelle Zugang zu den Ergebnissen der akkreditierten Teilnehmer haben
sowie iiber die Einzelheiten der Programmgestaltung und Berichtserstellung informiert
werden;

Eignung der organisatorischen Logistik fiir die Eignungspriifung wie Zeitplan,
Betrachtungen zur Stabilitéit des Priifgegenstandes, Verteilungsplédne, usw.;
Verfiigbarkeit und Brauchbarkeit von Bewertungskriterien;

Kosten der Eignungspriifung: diese setzen sich zusammen aus Kosten fiir das Mate-
rial, die Materialcharakterisierung, Homogenititspriifung, Transport, Verwaltung,
Kosten der Akkreditierungsstelle, Kosten des Organisationsausschusses;
Vorgehensweise zur Sicherstellung der Vertraulichkeit hinsichtlich der Teilnehmer-
identitét und der Ergebnisse;

Piinktlichkeit bei der Berichterstellung {iber die Programmergebnisse;

Vertrauen in die Eignung der verwendeten Priifmaterialien, insbesondere deren
Homogenitdt, Stabilitdt und ggf. Riickfiihrbarkeit auf nationale oder internationale

Normale.

Die Akkreditierungsstelle formuliert die Ziele und Kriterien fiir die Bewertung der Eig-

nungspriifungsergebnisse. Mogliche Ziele sind:

Uberpriifung der Priifqualitiit eines akkreditierten Laboratoriums oder eines Kandida-
ten auf einem speziellen Priifgebiet. Es werden diejenigen Laboratorien ermittelt, die
gezielte KorrekturmaBnahmen ergreifen miissen, um die Qualitit ihrer Arbeit zu

verbessern.
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e Entscheidung iiber die Gewidhrung einer Akkreditierung. Das Ergebnis der
Eignungspriifung darf jedoch nur ein Aspekt bei dieser Entscheidung sein [53].

e Im gesetzlich geregelten Bereich konnen die Registrierung und Anerkennung eines
Laboratoriums direkt von der erfolgreichen Teilnahme an bestimmten Eignungsprii-

fungsprogrammen abhédngen [39].

Der Akkreditierungsstelle wird empfohlen, wo es sinnvoll oder notwendig ist, eigene pro-
grammspezifische Ziele und Kriterien aufzustellen [35].

Normalerweise ist eine Akkreditierungsstelle nicht in der Lage, eine Eignungspriifung mit
eigenem Personal durchzufiihren. Es werden technische Fachkrifte, Statistiker und ein Pro-
grammkoordinator bendtigt, welche das Programm organisieren, lenken und durchfiihren.
Daher ist die Akkreditierungsstelle auf die Zusammenarbeit mit einem professionellen An-
bieter von Eignungspriifungen angewiesen. Ein Anbieter von Eignungspriifungen muss nach
[37] eine Reihe von Forderungen erfiillen:

e langjdhrige Erfahrung auf dem jeweiligen Priifgebiet;

e Kenntnisse von allen wesentlichen Aspekten der Organisation einer Eignungspriifung;

e Erfahrung in der statistischen Versuchsplanung und der Anwendung statistischer Aus-
wertemethoden; es wird empfohlen, gegebenenfalls einen Fachstatistiker hinzuzuzie-
hen [54];

e Kenntnis aller wichtiger nationaler und internationaler Standards, die sich mit der

Organisation, Durchfithrung und Auswertung von Eignungspriifungen befassen.

Der Koordinator entwickelt einen Ablaufplan fiir die Eignungspriifung und iiberwacht des-
sen Umsetzung. Dieser wird dabei durch einen Beratungsausschuss unterstiitzt. Der
Beratungsausschuss besteht aus mindestens zwei Personen, die sich beispielsweise aus Fach-
gremien, Vertragslaboratorien, Teilnehmern an der Eignungspriifung, Akkreditierungsstellen
oder den Endnutzern der ermittelten Daten rekrutieren. Der Beratungsausschuss soll sich aktiv
und dauerhaft an allen wichtigen Entscheidungen zur Durchfithrung und Organisation der
Eignungspriifung sowie zur Auswertung der Ergebnisse beteiligen. Die Aufgaben des Bera-
tungsausschusses sind im einzelnen [34, 52]:

e Entwicklung und Uberarbeitung von Verfahren fiir Planung, Durchfiihrung, Analyse,
Berichterstattung und Effektivitdt des Programms fiir die Eignungspriifung;

e I[dentifizierung und Bewertung von dhnlichen Eignungspriifungen, die von anderen
Stellen organisiert wurden;

e Bewertung der Ergebnisse der Eignungspriifung hinsichtlich der Leistungsfahigkeit

der teilnehmenden Laboratorien;

14



e Beratung von Stellen, welche die technische Kompetenz von teilnehmenden Laborato-
rien beurteilen;
e Beratung von Teilnehmern, die offensichtlich auf Probleme stoBen;

e Schlichtung von Streitfdllen zwischen Koordinator und Teilnehmern.

Eignungspriifungsprogramme sollen moglichst allen Laboratorien offen stehen, die teilneh-
men mochten [34]. Deshalb sollen Eignungspriifungsanbieter die Grundsdtze fiir die Teil-
nahme schriftlich offen legen. Diese Offenlegung erfolgt europaweit im European Proficiency
Testing Information System (EPTIS), einer Datenbank, die zur Zeit (Stand 30.05.02) Infor-
mationen liber 703 Eignungspriifungen aus 27 verschiedenen Priifgebieten und 52 Produkten
aus 16 europdischen Staaten enthéilt [55].

In den Grundsétzen fiir die Teilnahme sollten folgende Punkte angesprochen werden [10, 34]:

e Ist die Teilnahme (je nach Umfang der Akkreditierung) freiwillig oder wird sie durch
die Akkreditierungsstelle vorgeschrieben?

e Mit welcher Haufigkeit findet die Eignungspriifung statt?

e Welche Akzeptanzkriterien wendet die Akkreditierungsstelle zur Bewertung der
Laborleistung an? In vielen Fillen werden diese Akzeptanzkriterien aus den Ergebnis-
sen bestimmt, die man wéhrend der Durchfiihrung einer Eignungspriifung ermittelt. In
diesem Fall sollten die Laboratorien iiber die Prinzipien aufgekldrt werden, nach de-
nen die Akzeptanzkriterien berechnet oder festgelegt werden.

e Ist es erforderlich, an einem Nachfolgeprogramm teilzunehmen, wenn ein Laborato-
rium in einer bestimmten Eignungspriifung unzureichende Ergebnisse erzielt?

o Wie wird das Ergebnis bei der Entscheidung iiber eine Akkreditierung verwendet?

e Einzelheiten zur Wahrung der Vertraulichkeit;

e Teilnehmerkreis.

Die in einer Eignungspriifung erzielten Ergebnisse konnen sowohl durch die Akkreditie-
rungsstelle, einen Fachbegutachter im Akkreditierungsprozess und das Laboratorium selbst
genutzt werden.

Es gibt jedoch Grenzen, was den Nutzen dieser Ergebnisse fiir einen Befdhigungsnachweis
angeht. Eine zufrieden stellende Leistung in einer speziellen Eignungspriifung kann nur als
Kompetenznachweis in diesem speziellen Fall gewertet werden. Ebenso kann ein unzurei-
chendes Ergebnis in einem speziellen Programm als zufillige Abweichung vom normalen
Kompetenzgrad eines Laboratoriums angesehen werden. Aus diesem Grund verwenden die
Akkreditierungsstellen in ihren Akkreditierungsprozessen Eignungspriifungen nur als ein

Werkzeug zur Uberpriifung der Laborkompetenz [34, 35].
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Falls Laboratorien unzureichende Ergebnisse einreichen, stehen der Akkreditierungsstelle
folgende Moglichkeiten offen:

e Das Laboratorium wird aufgefordert, innerhalb eines vereinbarten Zeitraumes seine
Leistung selbst zu liberpriifen und zu kommentieren.

e Das Laboratorium wird aufgefordert, sich einer weiteren Eignungspriifung zu
unterziehen. Werden solche Priifungen durchgefiihrt, muss das Laboratorium bestéti-
gen, dass es wirksame Korrekturmafnahmen erarbeitet hat.

e Die Akkreditierungsstelle fiihrt durch einen Fachbegutachter eine Bewertung des
Laboratoriums vor Ort durch. Dabei soll die Wirksamkeit von KorrekturmaBBnahmen
tiberpriift werden.

e FEinschrinkung des Geltungsbereichs der Akkreditierung, Suspendierung der

Akkreditierung oder, als ultima ratio, ein Widerruf der Akkreditierung.

Welche dieser Moglichkeiten letztlich Anwendung findet, hdngt von der Vorgeschichte des
Laboratoriums ab, d.h. vom Verlauf der letzten reguldren Laborbegehung oder den Ergebnis-
sen, die bislang bei Eignungspriifungen erzielt wurden.

Die Akkreditierungsstelle ist fiir die Aufzeichnungen iiber das Abschneiden der Laborato-
rien bei Eignungspriifungen in den Akkreditierungsunterlagen verantwortlich. Diese Unterla-
gen miissen einem Fachbegutachter bei einer Laborbegehung zur Verfiigung gestellt werden.
Der Fachbegutachter muss die Ergebnisse geeigneter Eignungspriifungen bei der Beurteilung
der technischen Kompetenz eines Laboratoriums beriicksichtigen. Die Ergebnisse der Eig-
nungspriifungen werden bei der Laborbegehung besprochen: Der Fachbegutachter muss ein
positives Ergebnis akzeptieren, wenn die Eignungspriifung durch die Akkreditierungsstelle
oder einen kompetenten Anbieter von Eignungspriifungen aufgrund definierter Akzeptanz-
kriterien (vgl. Kapitel 4.3 und 4.4) durchgefiihrt wurde. Im Falle des Nichtbestehens der Eig-
nungspriifung flir ein bestimmtes Priifverfahren muss der Fachbegutachter die eingeleiteten
KorrekturmaBBnahmen sorgfiltig tiberpriifen. Wenn die Wirksamkeit dieser Korrekturmal-
nahmen nachgewiesen werden kann, wird die Kompetenz des Laboratoriums fiir diesen Fall
positiv bewertet.

Hat das Laboratorium keine KorrekturmaBBnahmen ergriffen, so muss der Fachbegutachter
diese fordern und die Akkreditierung gegebenenfalls solange auler Kraft setzen, bis Korrek-
turmaBnahmen wirksam sind. Mdglicherweise wird eine zusétzliche Laborbegehung notwen-
dig. Wenn diese MaBBnahmen nicht innerhalb einer akzeptablen Frist durchgefiihrt werden,

sollte der Fachbegutachter fiir dieses Priifverfahren keine Akkreditierung empfehlen. In jedem
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Fall muss der Fachbegutachter seine Feststellungen und Empfehlungen an die Akk-
reditierungsstelle berichten.

Hat das Laboratorium an einer selbst organisierten Vergleichspriifung teilgenommen, priift
der Fachgutachter die vorgelegte Dokumentation und beurteilt die Wirksamkeit dieser Ver-
gleichspriifung aufgrund seiner Fachkompetenz [12, 19, 34].

Die Ergebnisse, die ein Laboratorium bei einer Eignungspriifung erzielt, sind fiir das Labo-
ratorium ein MaB fiir seine Priitkompetenz und die Qualitdt seiner Priifergebnisse. Nach
DIN EN ISO/IEC 17025 [7] muss ein Laboratorium an Eignungspriifungen teilnehmen,
sofern diese verfiigbar und geeignet sind. Das Laboratorium muss die wesentlichen Phasen
seiner Teilnahme dokumentieren. Diese Dokumentation muss vollstdndig sein und dem Fach-
begutachter bei einer Laborbegehung vorgelegt werden konnen. Um die von den Laboratorien
durchgefiihrten Eignungspriifungen identifizieren zu konnen, empfiehlt es sich, eine Liste mit
folgenden Punkten anzulegen:

e Datum der Durchfithrung der Eignungspriifung,

e Organisator extern / intern,

e Probe oder Priifgegenstand,

e Priifmethode oder —verfahren,

e Kiriterien fiir das Bestehen der Eignungspriifung,

e Bekanntgabe des eigenen Ergebnisses,

e beabsichtigte KorrekturmaBnahmen, Durchfiihrungsverantwortlicher, Datum, Unter-
schrift,

e Dbereits durchgefiihrte MaBBnahmen und Feedback an den Anbieter der Eignungsprii-
fung.

Die Kommunikation zwischen dem teilnehmenden Laboratorium und dem Anbieter der
Eignungspriifung erfolgt per Schreiben, Newsletter, Bericht, mittels periodischer Treffen oder
einer Kombination aus allem. Die Teilnehmer erhalten detaillierte Informationen iiber die
Eignungspriifung, in der Regel durch ein Schreiben, das die Aufgabenstellung und das Proto-
koll zur Erfassung der abgefragten bzw. ermittelten Daten enthalt.

Der Anbieter einer Eignungspriifung sollte die Teilnehmer zu positiven und negativen
Riickmeldungen ermuntern, um so die Qualitit der Eignungspriifungen verbessern zu kdnnen.
Teilnehmer, die der Meinung sind, ihre Leistungsbewertung sei fehlerhaft, sollten sich direkt
an den Koordinator wenden.

Die Teilnehmer miissen die Unterlagen iiber ihre Leistung bei den Eignungspriifungen auf-

bewahren. Besonders im Fall einer nicht ausreichenden Leistung sollten insbesondere Be-
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richte iiber Korrekturmafinahmen, die aus den Ergebnissen abgeleitet wurden, sowie Riick-
meldungen aufbewahrt werden. Haben sich z. B. Anderungen im Priifverfahren ergeben, so
sind diese bei der nichsten Laborbegehung dem Fachbegutachter vorzufiihren. Der Fachbe-
gutachter beurteilt anhand der Aufzeichnungen des Laboratoriums die Leistungsfahigkeit des
Laboratoriums und seine Fihigkeit aus den Ergebnissen einer Eignungspriifung eine Verbes-
serung der Priifqualitét zu erzielen.

Die Laboratorien sind aufgefordert, ihre eigenen Schlussfolgerungen aus ithrem Abschnei-
den bei einer Eignungspriifung zu ziehen und sich auflerdem ein Urteil iiber die Organisation
und die Gestaltung der Eignungspriifung bilden. Ein Feedback an den Ausrichter der Eig-
nungspriifung sollte Angaben zu folgenden Dingen enthalten:

e Ursprung und Art der Proben / Priifkorper,

e angewandte Priifmethoden und wo mdglich eine Zuordnung der Ergebnisse zu den
einzelnen Methoden,

e Organisation der Eignungspriifung, z. B. statistisches Modell, Anzahl der Wieder-
holungen, zu priifende Parameter, Art der Durchfiihrung,

e Kriterien, die zur Bewertung der Leistung der Teilnehmer angewendet werden.

Der Anbieter der Eignungspriifung und / oder die Akkreditierungsstelle konnen ein Treffen
organisieren, bei dem die Einzelheiten zur Eignungspriifung den Teilnehmern dargelegt und
mit ihnen diskutiert wird.

Die zustindige Behorde oder Akkreditierungsstelle sollte von einem Eignungspriifungsan-
bieter mindestens die Einhaltung der Anforderungen des ISO/IEC Guide 43-1 [10] fordern.
Detaillierte Anforderungen an die Kompetenz von Anbietern von Eignungspriifungen finden
sich in ILAC-G13:2000 [37].

In allen Phasen einer Eignungspriifung ist die Wahrung der Vertraulichkeit von hdchster
Bedeutung. Die Identitit der teilnehmenden Laboratorien darf nur einem Minimum von
Personen bekannt sein. Man erreicht dies zum Beispiel durch die Vergabe von Code-Num-
mern an die Laboratorien. Alle Verweise und Zuordnungen in den Abschluflberichten bezie-
hen sich auf diese Codenummer, so dass die Anonymitét des Teilnehmers gewahrt bleibt. Auf
diese Weise kann eine Rufschidigung fiir ein Laboratorium bei schlechtem Abschneiden
vermieden werden. Falls im Vorfeld mit den Teilnehmern vereinbart, kann der Koordinator
nicht ausreichende Ergebnisse an die zustdndige Akkreditierungsstelle weitergeben [10, 11].

Eignungspriifungen dienen dem Nachweis der Laborkompetenz und damit letztlich den teil-
nehmenden Laboratorien. Trotzdem kann die Versuchung fiir einen Teilnehmer grof3 sein,

einen zu optimistischen, falschen Eindruck iiber die eigene Leistungsfihigkeit zu erwecken.
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Beispielsweise konnen Laboratorien diesen falschen Eindruck hervorrufen, wenn sie routine-
miBig Einzelanalysen durchfiihren, aber den Mittelwert von wiederholten Bestimmungen
angeben oder zusitzlich zu den in der Eignungspriifung vorgesehenen Priifungen Wiederho-
lungen durchfiihren. Des weiteren sollten Absprachen zwischen den Laboratorien vermieden
werden.

Es ist nicht moglich, Félschungen und Absprachen gidnzlich auszuschlieBen, aber mit eini-
gen MaBnahmen lésst sich das Risiko minimieren:

e Es werden keine Proben von einem teilnehmenden Laboratorium zum néchsten
weitergegeben. Die Probe wird zum Organisator zuriickgeschickt, der iiberpriift sie
und sendet sie an den nichsten Teilnehmer.

e Es werden keine Proben oder Teile von Proben einer Eignungspriifung zur Analyse an
ein anderes Laboratorium weitergegeben.

e FEin Teilnehmer einer Eignungspriifung nimmt wissentlich keine Probe oder Teile von
Proben einer Eignungspriifung an, die ihm von einem anderen Laboratorium zur Prii-
fung tibergeben werden.

e Die Leitung oder das Personal eines Laboratoriums sprechen nicht mit anderen
Laboratorien (oder Unternehmen) iiber die Probe einer Eignungspriifung.

e Die Teilnehmer versuchen nicht, den Zielwert fiir eine Eignungspriifung vom Anbieter

zu erfragen.

Auch wenn der Koordinator der Eignungspriifung alle Maflnahmen zur Verhinderung von
Absprachen und Félschungen von Ergebnissen getroffen hat, liegt es letztlich in der Eigen-

verantwortung der Teilnehmer, sie zu vermeiden [34].

3.3.2 Entwicklungsphase

Fiir den Erfolg einer Eignungspriifung sind in der Entwicklungsphase Beitridge von Fachleu-
ten verschiedener Fachrichtungen notwendig. Bevor man eine Eignungspriifung durchfiihren
kann, ist es notwendig, einen Plan zu entwerfen, zu dokumentieren und durch den Beratungs-
ausschuss genehmigen zu lassen. Inhalt und Umfang dieses Plans werden im Folgenden dis-
kutiert, Beispiele finden sich in der Literatur [23, 54 bis 59].

Das Personal zur Durchfiihrung einer Eignungspriifung muss Erfahrung in der Entwick-
lung, Realisierung und schriftlichen Dokumentation Laboratoriumsiibergreifender Priifungen
haben sowie tiber eine ausreichende fachliche Qualifikation, ausreichende statistische Kennt-

nisse und entsprechende verwaltungstechnische Fahigkeiten verfiigen. Je nach Art der ge-
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planten Eignungspriifung ist die Anleitung durch Fachleute mit detaillierten Kenntnissen und
Erfahrungen bei der Anwendung bestimmter Priifmethoden notwendig.

Die Mitglieder des Organisationsausschusses werden ernannt, und ihnen werden klar defi-
nierte Verantwortlichkeiten zugewiesen. Der Ausschuss sollte sich regelmiBig treffen, um das
Programm der Eignungspriifung zu aktualisieren und die Ergebnisse zu bewerten. Beispiele
fiir Zusténdigkeiten sind:

Programm-Koordinator:

e Leitung und offizielle Reprédsentation des Organisationsausschusses;

e Zeichnungsbefugnis (Alleinvertretungsrecht) fiir Schreiben, Anweisungen, Einladun-
gen usw.;

e Datenauswertung;

e Erstellung des Abschlussberichtes;

o Kommunikationsschnittstelle zu allen Beteiligten an einer Eignungspriifung.

Statistiker:
e Auswahl der statistischen Methoden;
e statistische Auswertung der Ergebnisse;
e Darstellung der Ergebnisse;

e Beratung des Programm-Koordinators und des Organisationsausschusses.

Experten fiir:
e Dokumentation, Zeitpldne, Datenauswertung, Auswahl des Priifgegenstandes, Homo-

genititsprifung, usw.

Ein Fachbegutachter kann verlangen, die fachliche Kompetenz des besuchten Labors mit
Hilfe einer eigenen Eignungspriifung nachzuweisen, z. B. indem er dem Laboratorium einen
geeigneten Priifgegenstand (Normal, zertifiziertes Referenzmaterial, ...) zur Priifung iibergibt.

Der Fachbegutachter ist verpflichtet, seine Kriterien ,,Bestanden* / ,,Nicht-bestanden‘ vor-
her schriftlich festzulegen, die Offenlegung erfolgt nach Durchfiihrung der Priifung. Die For-
derungen miissen technisch belastbar und gerechtfertigt sein. Am besten beruhen diese Krite-
rien auf der Vorgehensweise bereits erprobter Eignungspriifungen.

Diese von einer Einzelperson organisierte Eignungspriifung muss mindestens die folgenden
Forderungen erfiillen und ausreichend schriftlich dokumentiert sein:

e Art der Probe (Homogenitit, vollstindige Charakterisierung);
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e Zeitpunkt der Priifung und Bekanntgabe der Ergebnisse, moglichst im Rahmen der La-
borbegehung, damit der Fachbegutachter sich von der Kompetenz des Fachpersonals
iiberzeugen kann;

e Das Labor sollte ein Ergebnisblatt iibergeben und ggf. einen Priifbericht erstellen;

e Die Kosten fiir die Eignungspriifung miissen dem Laboratorium vorher bekannt sein;

e Das Laboratorium erhélt einen schriftlichen Bericht iiber seine Priifergebnisse und die
Kriterien, die der Fachbegutachter zur Beurteilung verwendet hat;

e Vorgehensweise, falls die definierten Akzeptanzkriterien nicht erfiillt wurden
(Wiederholung der Eignungspriifung; zusétzliche Laborbegehung; zeitweilige Sus-

pendierung der Akkreditierung fiir dieses Priifverfahren).

Die Gerite, die der Organisator der Eignungspriifung verwendet, um den Priifgegenstand
vollstidndig zu charakterisieren, miissen mindestens dem hohen Qualitdtsstandard entsprechen,
der von der Eignungspriifung gefordert wird. Es wird empfohlen, nur akkreditierte Laborato-
rien mit anerkannt hoher Kompetenz und entsprechender Ausriistung fiir eine bestimmte Prii-
fung als Vertragslaboratorium zu benennen.

ISO/IEC Guide 43-1 [10] und ILAC-G13 [37] fordern die liickenlose Dokumentation der

Entwicklung, Planung und Durchfiihrung einer Eignungspriifung.
Als erstes wird der oben genannte Plan der Eignungspriifung schriftlich festgehalten. Er
enthilt:

e Name und Anschrift der Organisation, welche die Eignungspriifung durchfiihrt;

e Name und Anschrift des Koordinators und der anderen Personen, die an der Entwick-
lung und Durchfiihrung der Eignungspriifung beteiligt sind,

e Zweck der Eignungspriifung;

e Teilnahmebedingungen;

e Name und Anschrift des Vertragslaboratoriums, das fiir die Durchfithrung einzelner
wesentlicher Teile der Eignungspriifung vor Versenden der Priifgegenstéinde / Proben
verantwortlich ist, z. B. Homogenitétspriifung, Probenherstellung, Stabilitétspriifung,
usw.;

e Liste der potentiellen Teilnehmer (Zielgruppe der Eignungspriifung). Diese Liste hat
keinen Bezug zum Codesystem, mit dem die Anonymitit der Teilnehmer garantiert
wird;

e Beschreibung des gewdhlten Priifgegenstandes / Probe und der Priifungen sowie eine

kurze Begriindung, weshalb diese Wahl getroffen wurde;
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e Beschreibung der Vorgehensweise bei Beschaffung, Verarbeitung, Uberpriifung und
Transport der Proben;

e Zeitplan fiir die verschiedenen Phasen der Eignungspriifung, dieser Plan enthilt die
Anfangs- und Endtermine sowie den Zeitraum, in dem die Teilnehmer die Priifung
durchfiihren;

e Beschreibung der Informationen, die den Teilnehmern vorab iiberlassen werden;

e Finzelheiten iiber das anzuwendende Priifverfahren;

e Grundlage fiir das gewdhlte statistische Modell und eventuell notwendige
Ausreiflerpriifungen;

e Das Bewertungsverfahren fiir die Laboratoriumsleistungen;

e Beschreibung des Umfangs der Priifergebnisse und der Kriterien fiir ihre Bewertung.

Alle Schreiben, Papiere, Ergebnismeldungen, Ausgangsdaten und Riickmeldungen von den
teilnehmenden Laboratorien miissen archiviert und mindestens 10 Jahre aufbewahrt werden.
Diese Unterlagen diirfen der Offentlichkeit nicht zuginglich sein.

Anbieter von Eignungspriifungen sollten ein Qualifdtsmanagementsystem (QM-System) auf

Grundlage des Leitfadens ILAC-G13:2000 [37] und des ISO/IEC Guide 43-1 [10] aufbauen

und unterhalten. Die  Akkreditierungsstellen iberpriifen beim  Anbieter der
Eignungspriifungen regelmifBig die Anwendung und Einhaltung des QM-Systems. Es wird
auBlerdem die Abgabe einer Qualitdtserkldrung durch den Anbieter von Eignungspriifungen
empfohlen, welche die folgenden im Anhang B des ISO/IEC Guide 43-1 [10] aufgefiihrten
Punkte enthalten sollte:

Dokumentation der Qualitatssicherung nach ISO/IEC Guide 43-1[10, 11, 34]:

1) Grundsitze der Qualititssicherung;

2) Organisation der koordinierenden Stelle;

3) Qualifikation und Kompetenz des Personals;

4) Festlegung von Zustindigkeiten;

5) Lenkung der Dokumentation, Lenkung von Qualititsaufzeichnungen;

6) Verfahren fiir Audit und Bewertung des QM-Systems;

7) Ziele, Umfang, Hiufigkeit, Anwendungsbereich, statistische Gestaltung und Format
der Eignungspriifungen

8) Prozesslenkung:
Probenvorbereitung, Homogenitétspriifung, Ausriistung und Geréte, Verfahrensablauf
zur Ermittlung von Stoffwerten, Lieferanten, Logistik und Handhabung der Proben,

Datenanalyse, Klassifizieren von nicht auswertbaren Proben;
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9) Erstellung und Herausgabe von Berichten;

10) Dokumentation und Archivierung von Berichten;

11) Umgang mit Kundenbeschwerden und —beanstandungen;
12) Grundsétze der Vertraulichkeit und Geheimhaltung;

13) Ethische Betrachtungen,;

14) Angaben zum Computereinsatz, Hard- und Softwarepflege;
15) Sicherheit und andere Umweltfaktoren;

16) Vergabe von Unterauftrigen;

17) Teilnahmegebiihren;

18) Teilnahmebedingungen;

19) Grundsitze tliber die Verwendung der Ergebnisse der Eignungspriifung.

Fiir die Auswahl des Priifverfahrens, das bei einer Eignungspriifung angewandt wird, gibt

es zwei grundlegend unterschiedliche Vorgehensweisen. So ist es vor allem in der chemi-
schen Analytik iiblich, die Teilnehmer das Priifverfahren selbst auswéhlen zu lassen [27, 60
bis 62]. Das gewihlte Verfahren entspricht dann in der Regel den Routineverfahren, welche
die Laboratorien anwenden. Damit die Ergebnisse aus unterschiedlichen Verfahren miteinan-
der verglichen werden konnen, fordert der Koordinator Einzelheiten zu dem jeweiligen Priif-
verfahren an. Die zweite Moglichkeit ist die Festlegung eines national oder international ge-
normten Priifverfahrens durch den Organisationsausschuss, wie z. B. Durchfiihrung der Prii-
fungen nach einem Standardverfahren zur Bestimmung der Genauigkeit von Priifverfahren fiir
Baustoffe nach ASTM C 802 [63] oder die Eignungspriifung Hartemessung nach Brinell
HBW 2001 [28].

Die Definition der Leistungskriterien ist Aufgabe der Akkreditierungsstelle, welche diese in

der Regel an den Organisationsausschuss delegiert. Es gibt folgende Moglichkeiten zur Defi-
nition der Leistungskriterien [10, 11]:

e FExpertenkonsens, d.h. der Beratungsausschuss entscheidet direkt ggf. unter Hinzuzie-
hung weiterer Sachverstindiger, ob die eingereichten Ergebnisse gebrauchsfihig sind.
Dies ist der iibliche Weg zur Beurteilung der Ergebnisse qualitativer Priifungen.

o Gebrauchsfihigkeit der Ergebnisse (engl.: fitness for purpose), wie z. B. Vorgaben fiir
die Leistung der Messmethode beziiglich systematischer Abweichung, Wiederhol- und
Vergleichsprézision.

o Statistische Bestimmung von Werten, wie z. B. z-Scores (z-Noten) oder E,-Zahlen,

vgl. Kap. 4.4.2.
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e Konsens von Teilnehmern, d. h. es wird ein Bereich definiert, der von einem bestimm-
tem Anteil der Teilnehmer erreicht wird (z. B. mittlerer prozentualer Anteil 95 % aus-

reichend).
Die Ergebnisse werden in der Regel in die Kategorien ,,Ausreichend®, ,,Fragwiirdig* und

,unzureichend* eingeteilt.

Die Auswahl und Vorbereitung des Priifgegenstandes fiir die Eignungspriifung ist einer der

schwierigsten Teile bei der Durchfiihrung einer Eignungspriifung [64]. Homogenitdt, Stabili-
tait und die Weiterverarbeitbarkeit in Teilprobesitze sind wichtige Gesichtspunkte bei der
Auswahl des Priifgegenstandes fiir die Eignungspriifung. Die in den ISO Guides 34 und 35
[65,60] festgelegte Verfahrensweise fiir die Zertifizierung von Referenzmaterialien sind ein
guter Leitfaden, vgl. Kap. 4.1. Die Vorgehensweise bei der Auswahl eines Probematerials ist
schematisch im Bild 3.3.2 dargestellt.

Das Material fiir die Proben einer Eignungspriifung kann unter Umstdnden sehr teuer sein.
Daher ist es sinnvoll, in der Vorauswahl mehrere mogliche Materialien in Betracht zu ziehen.
Diese Materialien miissen sehr sorgféltig charakterisiert werden. AnschlieBend wird iiber-
priift, ob sich aus dem vorgesehenen Material Proben préparieren lassen, die der Charakteri-
sierung des Vormaterials weiterhin entsprechen. Das Material, welches die Anforderungen
der Eignungspriifung am besten erfiillt (unter anderem auch den Aspekt der Kostenminimie-
rung), wird auf Homogenitit und Stabilitdt gepriift (vgl. Kap. 4.1). Sind diese fiir die Zwecke
der Eignungspriifung ausreichend, kann mit der Eignungspriifung begonnen werden. Ande-

renfalls muss diese Schleife mit einem anderen Material erneut durchlaufen werden [34].
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Definition der Anforderungen an das Pr ial,
z. B. Homogenitat, Stabilitat, Mindestabrmessugen,
Bearbeitbarkeit, mech. Kennwerte, usw
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prifung
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Beginn der Eighungsprifung W

Bild 3.3.2 : Schematische Vorgehensweise bei der Auswahl eines Probematerials nach [26]

Jeder Eignungspriifung liegt ein geeignetes statistisches Modell zugrunde. Das statistische

Modell sollte, je nach Eignungspriifung, Antworten auf die folgenden Fragen geben [34]:

Wie viele Laboratorien miissen mindestens teilnehmen?

Wie viele Proben soll jeder Teilnehmer priifen?

Wie viele Messungen muss jeder Teilnehmer an jeder Probe vornehmen?

Welches Verfahren wird zur Ermittlung des Stoffwertes eingesetzt?

Wie werden Ausreifler behandelt?

Welche Wiederhol- und Vergleichsprizision ist bei der jeweiligen Priifung zu erwar-
ten?

Wie groB sind die kleinsten Differenzen, die auf einem gewiinschten Vertrauensniveau

zwischen den Teilnehmern feststellbar sind?
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In den Kapiteln 4.2 bis 4.4 werden verschiedene statistische Moglichkeiten zur Auswertung
von Eignungspriifungen vorgestellt.

Nach der endgiiltigen Festlegung eines Probematerials befasst man sich mit dem Proben-
management. Darunter versteht man die Stichprobenauswahl, die Probennahme, die Herstel-
lung von Priifgegenstdnden, Sicherstellen der Riickverfolgbarkeit, Versand der Priifgegens-
tdnde, die Handhabung der Proben, Zollformalitdten, usw. Dieser Abschnitt einer Eignungs-

priifung ist schematisch im Bild 3.3.3 dargestellt.

~

Verteilungsplan Probenmanagement

/

Statistisches Modell

W Yertraulichkeit
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N Praben und
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Bild 3.3.3: Probenmanagement, schematischer Ablauf nach [26]
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Damit ein reibungsloser Ablauf sichergestellt ist, wird zu jeder Eignungspriifung ein Zeit-
plan in Form eines Projektplans erstellt werden. Die Projektfortschritte werden protokolliert
und die Planung an den Projektverlauf angepasst. Der Zeitplan sollte Angaben enthalten wie
z. B. den Abschluss der Materialcharakterisierung und Homogenititspriifung, den Zeitpunkt
des Versendens von Teilnahmeaufforderungen, Start der Eignungspriifung, Ende der Eig-
nungspriifung, Erscheinen des Abschlussberichtes.

Um moglichst vielen Laboratorien die Teilnahme an einer Eignungspriifung zu ermdgli-
chen, unterrichtet der Ausrichter einer Eignungspriifung im Rahmen der Einladung die poten-
ziellen Teilnehmer tiber Art und Umfang der geplanten Eignungspriifung, Kosten, Termine,
bendtigtes Equipment oder Personal. Zu Beginn der Eignungspriifung erhalten die Teilnehmer
gemeinsam mit dem Priifgegenstand detaillierte und vollstdndige Anweisungen zur Durchfiih-
rung der Eignungspriifung. Zusétzlich zu diesen erhalten die Teilnehmer in der Regel stan-
dardisierte Datenerfassungsblétter, damit Art und Umfang der Laboratoriumsauskiinfte ver-
gleichbar sind. In manchen Féllen kann die Akkreditierungsstelle die Anfertigung eines Priif-
berichtes fordern.

Die Ergebnisse der Eignungspriifung werden in Form eines Abschlussberichtes verdffent-

licht. Alle Angaben in diesem Bericht beziehen sich auf die Code-Nummern der Laboratorien,
um so die Anonymitit der Teilnehmer zu wahren. Der Bericht sollte folgende Angaben ent-
halten:
e Name und Anschrift der Organisation, welche die Eignungspriifung anbietet;
e Namen von Personen und Organisationen, die an der Entwicklung und Durchfiihrung
des Programms beteiligt sind;
e Ausgabedatum;
e Berichtsnummer und eindeutige Kennzeichnung der Eignungspriifung;
e cindeutige Beschreibung der verwendeten Priifgegenstinde sowie Einzelheiten zur
Probenpréiparation und Homogenitétspriifung;
e Vorgehensweise bei Ermittlung des Stoffwertes;
e Priifergebnisse, aufgeschliisselt nach Laboratoriumscodes, wenn mdoglich graphisch
aufbereitet;
e Schlusswort des Koordinators zur Gesamtleistung aller Teilnehmer.

Einige Anbieter von Eignungspriifungen stellen den Teilnehmern zusatzlich Teilnahmezer-
tifikate aus, in denen das Abschneiden des Laboratoriums zusammenfassend bewertet ist. Hat
ein Laboratorium ausreichende Ergebnisse erzielt, so wird im Zertifikat ,,erfolgreich teilge-
nommen* angegeben, andernfalls wird die Leistung mit ,,teilgenommen* beschrieben.
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Nachfolgetreffen, an denen der Koordinator, Mitglieder des Beratungsausschusses und die

teilnehmenden Laboratorien teilnehmen, sind wiinschenswert und sollten einmal jéhrlich statt-
finden. Ein Vertreter der Akkreditierungsstelle sollte ebenfalls hinzugezogen werden. Die
Prisentation der Ergebnisse erfolgt unter Wahrung der Anonymitdt der Teilnehmer. Es ist
ausreichend Zeit fiir Diskussionsbeitrdge und Riickmeldungen von Laboratorien vorzusehen.
Um Erfahrungen mit der Durchfithrung von Eignungspriifungen zu sammeln, sollte der Be-
ratungsausschuss nach Abschluss eine interne Diskussion iiber den Gesamtverlauf einer Eig-
nungspriifung fiihren. Dies kénnen z. B. Uberlegungen zur Gesamtleistung im Vergleich zur
erwarteten Leistung oder zu bereits erbrachten Gesamtleistungen in fritheren Eignungsprii-
fungen sein oder mogliche Fehlerquellen bei extremen Ergebnissen und Vorschliage zur Ver-
besserung. Alle Ergebnisse dieser Diskussion sollten sorgfiltig dokumentiert werden, um ggf.

bei der Planung der ndchsten Eignungspriifung beriicksichtigt zu werden.
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4 Statistische Verfahren zur Auswertung von Eignungspriifungen

Die Ergebnisse von Eignungspriifungen kénnen in unterschiedlichster Weise dargestellt wer-
den, wobei es grofle Variationsmdoglichkeiten fiir die vorliegenden Daten und deren statisti-
sche Verteilung gibt. Fiir die Auswertung der gewonnenen Daten miissen geeignete
statistische Methoden gewéhlt werden, denn es gibt kein genormtes Einheitsverfahren zur
Auswertung von Eignungspriifungen.
Um die Ergebnisse einer Eignungspriifung auszuwerten und zu bewerten, werden bei jeder

Eignungspriifung vier allgemein gebrauchliche Schritte durchlaufen [10]:

a) Uberpriifung und Bewertung von Homogenitit und Stabilitit der Priifgegenstinde;

b) Bestimmung des Stoffwertes und seiner Messunsicherheit;

¢) Berechnung der Leistungsstatistik;

d) Bewertung der Leistung.

41 Homogenitatspriufung

Homogenitét ist ein Zustand, in dem eine einheitliche Struktur oder Zusammensetzung fiir
eine oder mehrere festgelegte Eigenschaften vorliegt. Ein Referenzmaterial wird hinsichtlich
einer bestimmten Eigenschaft als homogen angesehen, wenn der bei Priifungen an
Stichproben in einem festgelegten Umfang bestimmte Eigenschaftswert innerhalb der
festgelegten Unsicherheitsgrenzen liegt.

Die Untersuchung des gesamten Materials verbietet sich naturgeméal, also bleibt nur die
stichprobenartige Homogenitédtsuntersuchung mit einem statistischen Signifikanztest
(Hypothesentest). Da aber jedes statistische Priifverfahren wiederum eine mathematische
Unschérfe besitzt, die unter anderem von der Stichprobengrof3e abhéngt, ist eine Aussage iliber
Homogenitdt oder Nichthomogenitédt eines Materials immer nur eine Wahrscheinlichkeits-
aussage.

Wird bei einer Homogenitétspriifung kein signifikanter Unterschied zwischen den
untersuchten Proben festgestellt, dann ist folgende Aussage erlaubt:

»Mit dem angewendeten Priifverfahren kann fiir die untersuchte StichprobengroBe die
Nullhypothese, es handele sich um ein homogenes Material, nicht widerlegt werden.* [67]
Ein empfindlicheres Priifverfahren und/oder eine hohere StichprobengroBe konnen jedoch

durchaus zu einer Riickweisung der Nullhypothese fiihren.
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Die Homogenitét eines Materials kann deshalb nie bewiesen werden. Es kann lediglich auf
einem definierten Signifikanzniveau eine Nicht-Homogenitdt festgestellt werden. Die
Aussagen ,homogen* bzw. ,nicht-homogen“ hidngen daher auch bei mechanisch-
technologischen Priifungen ab vom Priifverfahren und der StichprobengréBe, die zur
Homogenititspriifung verwendet werden. Werden signifikante Unterschiede zwischen den
Proben erkannt, dann ist aber in jedem Fall weiterhin zu priifen, ob die Unterschiede auch
relevant sind: Der Unterschied kann z. B. kleiner sein als die Wiederholbarkeit des
Analyseverfahrens und ist dann nicht mehr relevant [68].

Die Homogenitdt des eingesetzten Probematerials muss vor Beginn des Versuches
sichergestellt sein, es sei denn, es liegen ausreichende praktische Erfahrungen vor, nach denen
die Homogenitit des Probematerials keinen Einfluss auf die Priifergebnisse der Teilnehmer
hat. In so einem Fall sollten die Laboratorien Priifergebnisse von mindestens zwei Proben
oder Priifgegenstinden liefern, um so eine nachtrigliche Verifizierung der Homogenitéit zu
gestatten.

Grundsétzlich gibt es zwei Arten der Homogenitatsbestimmung, vergleiche Bild 4.1.1:

e Homogenitét innerhalb einer Probe (engl. within-bottle homogeneity testing);

¢ Homogenitét zwischen mehreren Proben (engl. between-bottle homogeneity testing).

Within-bottle homogeneity testing Between-bottle homogeneity testing

Sample {Sample #1} {Sample #2} Sample #k
sub- sub- sub- A n sub- n sub- n sub-
sample #1 sample #2 sample #k samples samples samples
extrac- extrac- extrac- Rs n extrac- n extrac- n extrac-
. . . < . R
tion tion tion § tions tions tions
n measu- n measu- n measu- E n measu- n measu- n measu-
rements rements rements “§ v rements rements rements
< > < >
between between

Bild 4.1.1: Versuchsaufbau fiir die Homogenitatsprifung innerhalb einer Probe und zwischen
mehreren Proben [34]
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Die Zielsetzung der beiden Vorgehensweisen zur Homogenitétspriifung ist unterschiedlich.
Die Homogenititspriifung zwischen mehreren Proben liefert Informationen (in Form einer
Unsicherheitsverteilung) iiber die Homogenitdt gemessen iiber mehrere Proben. Die
Homogenitétspriifung innerhalb einer Probe gibt an, wie gro3 die verwendete Probemenge
sein muss, damit ausreichende Homogenitdt vorliegt [67]. Die Pfeile “between” und “within”
beziehen sich auf jene Teile einer Messkette, die durch die GréBen “Varianz zwischen den
Gruppen” und “Varianz innerhalb einer Gruppe” bei einer einfaktoriellen Varianzanalyse

beschrieben werden [34].

4.1.1  Einfaktorielle Varianzanalyse

Der klassische Weg der Homogenititspriifung ist die einfaktorielle Varianzanalyse. Sie dient
zum Vergleich von mehr als zwei unabhingigen Stichproben hinsichtlich ihrer Mittelwerte,
wobei die Werte der Stichproben normalverteilt sein miissen und iiber die Stichproben hinweg
Varianzenhomogenitit vorliegen muss. Die Uberpriifung auf Varianzenhomogenitit und
Normalverteilung der Mittelwerte erfolgt vor Durchfiihrung der Varianzanalyse mittels
geeigneter statistischer Tests. Grundlage der Varianzanalyse ist die Zerlegung der
Gesamtvarianz. Die Beschreibung des Rechenweges folgt [69].

Mit k = Anzahl der Stichproben (im folgenden Gruppen genannt), n = Gesamtzahl der
Werte und x;; als j-ter Wert der i-ten Stichprobe berechnet sich die Gesamtvarianz VAR aus

1 e =
VAR = . Z:(xij—x)2 (4.1.1).
=1

n—1 T3

Dabei ist x der Mittelwert {iber alle Werte und n; der Umfang der i-ten Stichprobe. Die
Gesamtvarianz wird zerlegt in eine Varianz innerhalb der Gruppen und eine Varianz zwischen

den Gruppen. Fiir die Summe der Abweichungsquadrate (SAQ) gilt die Beziehung

n; —_

PHACESIEEED)

i=1 j=1 i=1

M-

-2+ Y0 -E) (@12)

ko m = . .
z Z (x,—x)? = O gesams Aufsummierung der Abwezchw_agen aller

==l Werte vom Gesamtmittelwert X.

Zk:i(xu —X ) SAQ imerhalb Abweichung der Werte vom jeweiligen
e Gruppenmittel.

2

Variabilitdt, die sich aus den Abwei-
SAQ vischen chungen der Gruppenmittel vom Ge-
samtmittel ergibt.

Zwi-(z—?ﬁ

i
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Damit lésst sich die Gleichung (4.1.2) lesen als
SAQ gesamt = SAQ innernaib TSAQ zwischen:

Die mittleren Quadrate MQ ergeben sich, wenn man die Summen der
Abweichungsquadrate durch ihre zugehorige Anzahl der Freiheitsgrade teilt. Liegen keine
signifikanten Unterschiede vor, werden sich MQ (innerhalb) und MQ (zwischen) nur zufillig
unterscheiden, was zu einer entsprechenden PriifgroBe fiihrt, die einer F-Verteilung folgt.

Zur Berechnung der SAQ werden die Ausdriicke von Gleichung 4.1.2 umgeformt:

S = Dlx, i=1,...k (4.1.3),
j=1
k
S = ZS,. (4.1.4),
i=1
ko n SZ
SAQ (gesamt) = Z x; . (4.1.5),
=l j=1
k S.2 SZ
SAQ (zwischen) = 27—7 (4.1.6),
i=1 i
SAQ (innerhalb) = SAQ (gesamt) — SAQ (zwischen) (4.1.7),
df (zwischen) = k-1 (4.1.8),
df (innerhalb) = n-k (4.1.9),
. SAQ (zwischen)
MQ (zwischen) = “df (ewischen) (4.1.10),
. SAQ (innerhalb)
MQ (innerhalb) = “f (innerhalb) (4.1.11),
MO (zwischen)
Fo= MO (innerhalb) (4.1.12).

Die errechneten Zwischenergebnisse tragt man in das in Tabelle 4.1.1 dargestellte Schema
ein. Die Berechnung erfolgt durch leistungsstarke Software, die auch groBe Datenmengen
problemlos bewaltigt [70, 71].

Die zu priifende Hypothese (Nullhypothese) lautet: “k Stichproben stammen aus nur einer
Grundgesamtheit, eventuelle Mittelwertunterschiede zwischen den einzelnen Stichproben sind
zufillig.”

Die mittleren Quadrate (MQ) sind Schitzer fiir die unbekannte Varianz der
Grundgesamtheit. Wenn die Nullhypothese zutrifft, dann miissen beide berechneten
Varianzen erwartungsgetreue Schitzfunktionen fiir die einzige Grundgesamtheit 62 sein oder
anders ausgedriickt, ist MQ inernaiy = MQ wischen Z0 erwarten. Je groBBer der Varianzunter-

schied, desto eher muss die Nullhypothese verworfen werden.
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Tabelle 4.1.1: Schema der einfaktoriellen Varianzanalyse [69]

Variabilitit | Summe der Abweichungsquadrate | Freiheitsgrad Mittlere Quadrate (MQ)
(S8AQ) (df)

gesamt SAQ gesams n-1 —

zwischen SAQ zwischen k-1 MQ zwischen — SAszischen / (k'])

innerhalb SAQ innerhalb n-k MS innerhalb — SS innerhalb/ (n'k)

Die PriifgroBe F ist F-verteilt mit (k-1, n-k) Freiheitsgraden. Fiir die drei klassischen
Signifikanzniveaus mit der Irrtumswahrscheinlichkeit p (vgl. Tabelle 4.1.2) sind die kriti-
schen F-Werte in Abhéngigkeit von den Freiheitsgraden dfl und df2 tabelliert [69].
Signifikanz liegt vor, wenn die berechnete Priifgroe F den zutreffenden Tabellenwert Fy, in

der Regel F s, liberschreitet.

Tabelle 4.1.2: Signifikanzgrenzen (Signifikanzniveaus), Irrtumswahrscheinlichkeit p [69]

A

p < 0,05 signifikant
p < 0,01 sehr signifikant
p < 0,001 hochst signifikant

Normalerweise werden Homogenitédtsuntersuchungen mit dem Ziel durchgefiihrt, dass alle
Einheiten eines Probematerials als ,,identisch® anzusehen sind bzw. eine einzelne Probe in
sich keine Unterschiede zeigt. Wie PAUWELS et al. in [67] am Beispiel der Vorgehensweise
bei einem zertifizierten Referenzmaterial (CRM) zeigen, muss in der Praxis die zu kldrende
Frage lauten: Ist die Inhomogenitit des Materials (entdeckt oder nicht entdeckt) signifikant
gegeniiber dem fiir das Material ermittelten Messunsicherheitsintervall?

Die verschiedenen Modelle der moglichen Ergebnisse bei einer Homogenitdtsuntersuchung
sind in den Bildern 4.1.2 bis 4.1.5 dargestellt:

A. Signifikante Inhomogenitdt (F>F(os) entdeckt; diese ist aber vernachldssigbar
gegeniiber dem Messunsicherheitsintervall des CRM (Bild 4.1.2).
B. Keine Inhomogenitit (F<F,(s) entdeckt, die mdgliche Inhomogenitit ist eventuell
signifikant gegeniiber dem Messunsicherheitsintervall des CRM (Bild 4.1.3).
C. Signifikante Inhomogenitit (F>Foos) entdeckt, diese ist ebenfalls signifikant
gegeniiber dem Messunsicherheitsintervall des CRM (Bild 4.1.4).
D. Signifikante Inhomogenitit (F>F(os) entdeckt, diese ist vergleichbar mit dem
Messunsicherheitsintervall der Materialeigenschaften des CRM (Bild 4.1.5).
Erhélt man bei Durchfiihrung einer Homogenititsuntersuchung (zwischen den Gruppen) ein
Ergebnis Modell A (Bild 4.1.3), so kann die Inhomogenitédt vernachléssigt werden [67]. Ein
solches Ergebnis erzielt man bei einer Eignungspriiffung dann, wenn die Prézision des
Messverfahrens zur Homogenitdtspriifung signifikant hoher ist als das in der

Eignungspriifung angewandte Messverfahren. Ergibt sich ein Ergebnis vom Modell C, sollte
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diese Gruppe des Materials entweder zuriickgewiesen oder jedes einzelne Element der Gruppe
individuell zertifiziert werden.

Am héufigsten ist ein Ergebnis vom Modell D. In diesem Fall sollte Inhomogenitit als
Bestandteil (uwischen) in die Gesamt-Messunsicherheit U des CRM ceinflieBen. U berechnet
sich gemidl3 DIN V ENV 13005 [72] aus der kombinierten Standardunsicherheit u, und einem

Erweiterungsfaktor k nach der Gleichung
Uzk‘uczk' Vzuiz-i-uzzwisvhen (4'1.13).

Es steht u; als Symbol fiir alle Messunsicherheiten, die aus anderen Quellen stammen.

Bei der Homogenitdtspriifung innerhalb einer Gruppe gelten die Grundsdtze der Priifung
zwischen Gruppen. Die experimentell ermittelte Messunsicherheit uey, ergibt sich aus der
Messunsicherheit fiir die Messung Umessung Und der Materialinhomogenitét Uinnernaib Dach der

Gleichung

u2exp = uzMessung + uzinnerhalb (4114)
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Bild 4.1.2: Homogenitatsuntersuchung an CRM, Ergebnis Modell A [67]
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Bild 4.1.3: Homogenitatsuntersuchung an CRM, Ergebnis Modell B [67]
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Bild 4.1.4: Homogenitatsuntersuchung an CRM, Ergebnis Modell C [67]
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Bild 4.1.5: Homogenitatsuntersuchung an CRM, Ergebnis Modell D [67]
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4.1.2

Alternative Vorgehensweise zur Homogenitéatspriifung

In ISO/DIS 13528:2002 [73] wird folgende vereinfachte Vorgehensweise zur Homo-

genititspriifung vorgeschlagen:

a)

b)

Zur Durchfilhrung der Homogenitétspriifung wird ein geeignetes Laboratorium
ausgewdhlt. Wenn es nicht notwendig ist die Homogenititspriifung an jeder
Messgrole durchzufiihren, wihle man ein Priifverfahren fiir die Homogenitétspriifung
und diejenige(n) MaterialkenngréBe(n), die fiir die Homogenitét zwischen den Proben
wesentlich ist (sind).

Die Proben fiir die Eignungspriifung werden vorbereitet und versandfertig gemacht.
Es miissen sowohl fiir die Teilnehmer als auch fiir die Homogenitétspriifung aus-
reichend Proben vorhanden sein.

Nach einem Zufallsverfahren wird aus dem versandfertigen Probensatz eine
Stichprobe mit der Grofle g entnommen, mit g > 10.

Aus jeder der g Stichproben werden zwei Probemengen hergestellt. Die dabei
verwendete Préparationstechnik muss geeignet sein, die Nichthomogenitit zwischen
den Probemengen zu minimieren.

Die 2g Probemengen werden in zufilliger Reihenfolge einzeln unter Wiederhol-
bedingungen gepriift.

Berechne den gemeinsamen Mittelwert ;, die Standardabweichung innerhalb der

Stichproben s,, und die Standardabweichung zwischen den Stichproben s;, wie in den

Gleichungen (4.1.18) bis (4.1.23) beschrieben.

Zur Bewertung der Homogenitétspriifung schldgt [73] folgende Kriterien vor: Die

Standardabweichung zwischen den Stichproben s; wird mit der Standardabweichung zur

Beurteilung der Eignungspriifung & verglichen. Die Proben werden als ausreichend homogen

erachtet, wenn gilt

b)

§; <03 & (4.1.15).
Wenn diese Bedingung nicht eingehalten wird, gibt es folgende Maoglichkeiten
fortzufahren:
a) Uberpriifen der Vorgehensweise bei der Probenpriparation, mit dem Ziel, diese

moglicherweise zu verbessern.
Es wird eine Anzahl von Proben an jeden Teilnehmer der Eignungspriifung verschickt
und ein Messresultat an jeder Probe verlangt. Durch die Heterogenitit der Proben wird

die Standardabweichung innerhalb der Stichproben ansteigen auf:
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0, =402+ 2 (4.1.16).

o,; wird anstelle von s, bei der Bestimmung der Anzahl der Wiederholungsmessungen

verwendet.

¢) Die Standardabweichung zwischen den Stichproben s; wird bei der Berechnung der

Standardabweichung fiir die Eignungspriifung & beriicksichtigt:
G=qG)+s,? (4.1.17).

Dabei ist &, die Standardabweichung fiir die Eignungspriifung, bei der die
Heterogenitit des Materials nicht berticksichtigt wurde.

Die Berechnungsformeln fiir die Homogenititspriifung sind folgende:
Die Daten der Homogenitétspriifung werden dargestellt durch x,; mit
t ...  Nummer der Stichprobe (t =1, 2, ..., g)
k... Anzahl der Probemengen (k = 1, 2).
Berechne den Mittelwert einer Stichprobe aus:

- xt,l +xt,2

X=— (4.1.18).

Berechne die Spannweiten zwischen den Probemengen aus:
Wi =[x = X2 (4.1.19).
Berechne den Gesamtmittelwert aus:

3%

o= (4.1.20).

Berechne die Standardabweichung der Stichprobenmittelwerte vom Gesamtmittelwert aus:

(4.1.21).

(4.1.22).

Berechne die Standardabweichung zwischen den Stichproben aus

s, =82 =(5,2/2) (4.1.23).
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4.1.3

Stabilitatspriifung

Damit eine Eignungspriifung unter kontrollierten Bedingungen ablauft, ist es wichtig, dass

das verwendete Probenmaterial fiir den Zeitraum der Eignungspriifung gleich bleibende

Figenschaften hat. Man spricht hier von der Stabilitit der Materialeigenschaften. Die

Eigenschaften der Werkstoffe, die mittels mechanisch-technologischer Werkstoffpriifver-

fahren untersucht werden, sind stabil (Ausnahme: Kunststoffe), daher ist eine Stabilitdts-

priiffung in der Regel nicht notwendig. Bei Bedarf kann das folgende Verfahren angewandt
werden [73]:

a)

b)

g)

Fiir die Stabilitatspriiffung wird dasselbe Laboratorium wie fiir die Homogenitits-
priifung eingesetzt. Es wird dieselbe Messmethode verwendet und dieselbe(n)
MessgroBe(n) gemessen.

Zwischen der Homogenititspriifung und der Stabilitdtspriifung ldsst man einen Zeit-
raum verstreichen, der erfahrungsgemall etwa der Verzogerung entspricht, die bei der
Priifung der Proben im Rahmen der Eignungspriifung entsteht.

Es wird eine Zufallsstichprobe der Gréfe g entnommen, mit g > 3.

Aus jeder Stichprobe werden mit derselben Methode wie bei der Homogenitits-
prifung zwei Probemengen pripariert.

Die 2g Probemengen werden in zufélliger Reihenfolge unter Wiederholbedingungen

gepriift. Fiir jede Probe erhilt man ein Messergebnis y;.

Berechne den Gesamtmittelwert ; der Messungen der Stabilitétspriifung.

Vergleiche den Gesamtmittelwert der Homogenitétspriifung x mit dem
Gesamtmittelwert der Stabilititspriifung ; Es liegt ausreichende Stabilitit des
Probenmaterials vor, wenn die Beziehung

|x -y <036 (4.1.24)

erfiillt ist. Andernfalls sollten die Probenpréiparationstechnik und die Aufbewahrungs-

bedingungen fiir das Probenmaterial verbessert werden.

Solange die Verdnderung des Materials ein Prozess ist, der mehr oder weniger unabhingig

von den Umgebungsbedingungen ablduft bzw. fiir alle Teilnehmer einer Eignungspriifung in

etwa gleich ist, kann man das Material fiir eine Eignungspriifung verwenden. In diesem Fall

muss ein Zeitpunkt oder eine Frist festgesetzt werden, an dem oder innerhalb der die Proben

gepriift werden miissen.
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Wird ein Stoffwert fiir eine Eignungspriifung ermittelt, muss darauf geachtet werden, dass
(1) der Stoffwert unter den selben Bedingungen ermittelt wird wie die Priifergebnisse der
teilnehmenden Laboratorien oder
(2) die Messunsicherheit aufgrund der Instabilitidt in die Gesamtmessunsicherheit des

Stoffwertes hineingerechnet wird.

4.2 Bestimmung des Stoffwertes und seiner Messunsicherheit

Der Stoffwert X (engl. assigned value) eines Priifgegenstandes ist derjenige Wert, mit dem die
Priifergebnisse der teilnehmenden Laboratorien verglichen werden. Dieser wird den
Teilnehmern erst bekannt gegeben, wenn die Auswertung der Eignungspriifung abgeschlossen
ist. In manchen Fillen kann es zweckmifBig sein, den teilnehmenden Laboratorien vor der
Priifung Zielbereiche zu empfehlen [11].

Der Stoffwert X hat eine Standardmessunsicherheit uy, die vom Verfahren abhédngt, mit
dem der Stoffwert ermittelt wurde. Die Standardabweichung der Eignungspriifung 6 wird
verwendet, um die systematische Abweichungskomponente (engl. bias) der Laboratorien zu
bewerten, die in der Eignungspriifung gefunden wurden. Wenn die Standardmessunsicherheit
des Stoffwertes uy im Vergleich zur Standardabweichung der Eignungspriifung & zu grof3
ist, besteht fiir einige Laboratorien die Gefahr unzuldssiger Ungenauigkeit bei der
Bestimmung des Stoffwertes, ohne dass die Ursache hierfiir den Laboratorien angelastet
werden kann. Solange die Beziehung

ux <03 ¢ (4.2.1)
erfiillt ist, kann die Messunsicherheit des Stoffwertes vernachléssigt werden und muss bei der
Bewertung der Eignungspriifung nicht beriicksichtigt werden.

Falls Gleichung (4.2.1) nicht erfiillt wird, muss entweder eine Methode zur Bestimmung
des Stoffwertes gewdhlt werden, die zur Erfiillung von Gleichung (4.2.1) fiihrt, oder die
Messunsicherheit des Stoffwertes muss bei der Leistungsbewertung (siche Kapitel 4.3.2)
beriicksichtigt werden. Auflerdem miissen die Teilnehmer der Eignungspriifung informiert
werden, dass die Messunsicherheit des Stoffwertes nicht vernachléssigt werden kann [73].

Ublicherweise werden fiinf Verfahren zur Bestimmung des Stoffwertes angewendet, die
beziiglich der Genauigkeit hierarchisch geordnet sind [34, 74]. Die Messunsicherheit der
Stoffwerte nimmt von Methode A zu Methode E hin zu. Der Koordinator legt gemeinsam mit

dem Beratungsausschuss fest, welche Bestimmungsmethode verwendet wird.
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Methode A: bekannter Wert durch
(1) Experteniibereinkunft (Ergebnisse, die in Kategorien eingeteilt werden konnen);

(2) besondere Herstellung des Priifgegenstandes, z. B. Verdiinnen oder Mischen.

Die Methode A (2) wird vor allem dann angewendet, wenn auf diese Art einzelne Proben
hergestellt werden konnen, deren Zusammensetzung ermittelt werden soll. Wird der Stoffwert
X aus der Zusammenstellung der Inhaltsstoffe bestimmt, schitzt man die Standard-
messunsicherheit uy durch die Kombination der einzelnen Messunsicherheiten wie in [73]
beschrieben ab.

Fiir eine Eignungspriifung fiir mechanisch-technologische Priifverfahren ist diese Methode
in der Regel nicht anwendbar. Eine Ausnahme stellt die KorngroBenmessung in der
Metallographie dar, bei der es moglich ist, auf grafischem Wege ein Gefiigebild mit
definierter Korngréf3e zu simulieren. Ein denkbares anderes Gebiet ist eine Eignungspriifung
fiir Priifmaschinen-Software, bei der bekannte Datensdtze ausgewertet werden miissen. Hier

liegen jedoch noch keine praktischen Erfahrungen vor.

Methode B:  Zertifizierter Referenzwert

Wenn in der Eignungspriifung ein zertifiziertes Referenzmaterial (engl. certified reference
material CRM) verwendet wird, so wird sein zertifizierter Referenzwert als Stoffwert X
verwendet. Als Standardmessunsicherheit uy wird die Angabe zur Messunsicherheit iiber-

nommen, die im Zertifikat angegeben wird [11]

Methode C:  Referenzwert

Der Stoffwert wird durch Analyse, Messung oder Vergleich des Priifgegenstandes mit einem
zertifizierten Referenzmaterial oder Normal (zuriickfiihrbar auf ein nationales oder
internationales Normal) ermittelt [73].

Das als Probenmaterial vorgesehene Referenzmaterial (RM) wird versandfertig vorbereitet.
Eine Anzahl Proben wird zufillig entnommen und wird von einem Referenzlaboratorium
unter Wiederholbedingungen zusammen mit einem zertifizierten Referenzmaterial (CRM)
gepriift. Der Stoffwert Xpm wird aus der Kalibrierung gegen den zertifizierten Referenzwert
(oder das Normal) gewonnen.

Die Standardmessunsicherheit uy.zy, wird aus dem Vergleich der Ergebnisse der Messreihe
mit Referenzmaterial und =zertifiziertem Referenzmaterial up berechnet, wobei die

Messunsicherheit des CRM uyx:.crm beriicksichtigt wird,

Uy opar = Ucry " Flp” (4.2.2).
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Methode D:  Konsenswert aus den Ergebnissen besonders qualifizierter Laboratorien

Wie bei Methode C wird das Probenmaterial versandfertig vorbereitet. Dann werden einige
Proben zufillig entnommen und von einer Gruppe besonders qualifizierter Laboratorien®
(Expertengruppe, engl. expert laboratories) gepriift. Alternativ kann diese Gruppe von
besonders qualifizierten Laboratorien auch Teilnehmer an einer Runde einer Eignungspriifung
sein. Der Stoffwert und seine Messunsicherheit wird dann nach Abschluss dieser Runde
bestimmt. Der Stoffwert X wird als robuster Mittelwert (siehe Kapitel 4.3.2) aus den
Ergebnissen der Gruppe der besonders qualifizierten Laboratorien berechnet.

Jedes der p besonders qualifizierten Laboratorien fiihrt eine Messung x; auf dem
Probenmaterial durch und gibt eine Schétzung der Standardmessunsicherheit u; an. Wird der
Stoffwert X als robuster Mittelwert ermittelt, siche Gleichungen (4.3.26) bis (4.3.33), so ldsst

sich die Standardmessunsicherheit des Stoffwertes uy dann wie folgt berechnen:

u =22 3 (4.2.3).
p =1

Falls die besonders qualifizierten Laboratorien keine Messunsicherheit angeben oder die
Messunsicherheit nicht durch eine unabhédngige Stelle (d. h. eine Akkreditierungsstelle)
validiert wurden, kann man die Messunsicherheit auch wie in Methode E beschrieben
ermitteln.

Das Problem bei der Anwendung von Methode D besteht in moglicherweise unerkannten
systematischen Abweichungen in den Resultaten der Expertengruppe. AuBBerdem koénnen die

gemeldeten Messunsicherheiten unzuverléssig sein.

Methode E:  Konsenswert aus den Ergebnissen aller Teilnehmer
Bei dieser Vorgehensweise wird der robuste Mittelwert berechnet aus den Ergebnissen aller

Teilnehmer als Stoffwert X fiir das Probenmaterial einer Eignungspriifung verwendet. Der
robuste Mittelwert wird entweder wie in Kapitel 4.3.3, Algorithmus A beschrieben, berechnet
oder mit einer anderen statistisch abgesicherten Methode bestimmt. Liegt eine
Normalverteilung der Daten vor, 1ist es moglich, den Stoffwert und die
Standardmessunsicherheit des Stoffwertes mit einer klassischen statistischen Methode, siche
Kapitel 4.3.2, zu berechnen [49, 54].

Verwendet man den Algorithmus A zur Bestimmung des Stoffwertes, berechnet sich die

Standardmessunsicherheit des Stoffwertes ux aus Gleichung (4.2.4)

A [11] bezeichnet diese Laboratorien als Sachverstandigenlaboratorien, ,....die eine nachweisbare Kompetenz bei
der Bestimmung der zu priifenden Messgrofie haben [sollten und] validierte Verfahren anwenden, die als duf3erst

prazise und genau bekannt und mit anderen allgemein angewendeten Verfahren vergleichbar sind.*
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g *
u =123 ﬁ (4.2.4).
Die robuste Standardabweichung s* wird ebenfalls nach Algorithmus A iterativ berechnet.
Die Anzahl der teilnehmenden Laboratorien ist p.
Die Methode E weist zwei Nachteile auf:
a) Es gibt Fille, in denen sich aus den Werten der Teilnehmer kein wirklicher Konsens-
wert ermitteln ldsst, z. B. bei Vorliegen einer zweigipfeligen Verteilung. Ein Beispiel,
bei dem die Bildung eines Konsenswertes nicht moglich war, findet sich in Kap. 5.3.
b) Der Konsenswert wird durch eine stark ausgeprigte systematische Abweichungs-
komponente verfilscht, die z. B. auf starke Unterschiede im Kompetenzniveau der
teilnehmenden Laboratorien zuriickzufiihren ist, die sich umso mehr bemerkbar macht,
je weniger Laboratorien teilnehmen. Diese systematische Abweichungskomponente
wird durch die nach Gleichung (4.2.4) bestimmte Messunsicherheit nicht ausreichend
erfasst. AuBerdem kann das Ergebnis eines Laboratoriums, das die gepriifte
Messmethode signifikant besser beherrscht als die anderen Teilnehmer, aufgrund des
verfilschten Konsenswertes irrtiimlich mit ,,nicht ausreichend* bewertet werden, ohne
dass dieses Problem erkannt wird.
Wird der Stoffwert X nach den Methoden A bis D bestimmt, sollte nach jeder Runde der
Eignungspriifung der robuste Mittelwert x* (vgl. Kap. 4.3, Gleichungen (4.3.26) bis (4.3.31)),
der aus den Resultaten dieser Runde berechnet wurde, mit dem Stoffwert verglichen werden

[73]. Dabei muss gelten

x*X < 2 Uy (4.2.5).
Die Standardunsicherheit von ux=.xy wird abgeschétzt aus der Gleichung
(1,23xs%)?
Upry) = —p Ty (4.2.6),

wobei s* gleich der robusten Standardabweichung und p gleich der Anzahl Laboratorien
ist. Wenn Gleichung (4.2.5) nicht erfiillt ist, sollte die Ursache dafiir untersucht werden.
Mogliche Ursachen konnen sein:
e systematische Abweichung in der Messmethode;
e cine gemeinsame systematische Abweichung bei allen Laboratorien;
e Fehler bei der Abschédtzung der Grenzen einer Messmethode (nur bei Methode A);
e Systematische Abweichung in den Resultaten der besonders qualifizierten

Laboratorien (nur bei Methode D).
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Wenn die Anzahl der Wiederholungsmessungen n bei einer Eignungspriifung mindestens
gleich 2 ist, ist der erste Schritt zur Auswertung der Ergebnisse die Berechnung von
Mittelwert und Standardabweichung eines jeden Laboratoriums. Diese wiederum werden
dann zur Berechnung der Leistungsstatistik herangezogen. Obwohl alle Teilnehmer
aufgefordert sind, die gleiche Anzahl von Wiederholungsmessungen durchzufiihren, gibt es
immer wieder Laboratorien, die weniger Messergebnisse riickmelden, z. B. wenn die
Messungen nicht fachgerecht ausgefiihrt wurden und nicht wiederholt werden kdnnen.

Gibt ein Laboratorium mindestens n*=0,59 n Messwerte® an, konnen Mittelwert und
Standardabweichung aus diesen n* Messungen zur Berechnung der Leistungsstatistik heran-
gezogen werden. Wird diese Bedingung nicht erfiillt, darf dieses Laboratorium z. B. nicht zur
Berechnung eines Konsenswertes nach Methode E herangezogen werden, da sich die

Standardabweichung des Mittelwertes unzuldssig vergroBert. [10, 11, 34,48, 49, 54, 72 bis 74]

B Begriindung: Vermindert man die Anzahl der Wiederholungsmessungen von n auf n*=0,59, folgt daraus eine
VergréfRerung der Standardabweichung des Mittelwertes um den Faktor 1,3. Dieser Faktor wird als akzeptabel
betrachtet. Da es sich bei dieser Regel um eine willkirliche Festlegung handelt, kann in begriindeten Fallen von

ihr abgewichen werden [73].
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4.3 Statistische Auswertung von Ringversuchen

4.3.1  Statistisches Grundmodell nach DIN ISO 5725-1
Die Auswertung nach DIN ISO 5725-2 [54] wird von MADER [49] als ,,klassisches Verfahren

der Ringversuchsauswertung® bezeichnet. Das dieser Auswertung zu Grunde liegende
statistische Modell wird in DIN ISO 5725-1 [48] beschrieben:
Grundlage zur Schitzung der Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) eines Messverfahrens

ist die Annahme, jedes einzelne Messergebnis x sei die Summe von drei Komponenten:

x = m+B+e (4.3.1).
Dabei ist fiir das jeweils untersuchte Material
m der Gesamtmittelwert (Erwartungswert),
B die systematische Abweichungskomponente des Laboratoriums unter
Wiederholbedingungen,
e die zufillige Abweichung, die bei jeder Messung unter Wiederholbedingungen
vorkommt.

Die GroBe B wird als Summe aus zufélligen und systematischen Anteilen betrachtet. Die

Varianz von B wird als ,,Varianz zwischen den Laboratorien bezeichnet und ausgedriickt als
var (B) = o, (4.3.2)

und schlieBt Unterschiede zwischen den Bearbeitern und zwischen den Geréteausstattungen

ein.

Die zufillige Abweichung e steht fiir eine bei jeder Messwertermittlung auftretende zufil-
lige Abweichungskomponente. Das Verfahren nach DIN ISO 5725-2 [54] geht von einer
ndherungsweisen Normalverteilung von e aus. Innerhalb eines Einzellaboratoriums wird die
Varianz unter Wiederholbedingungen ,,Varianz innerhalb des Laboratoriums® genannt und

ausgedriickt als
var (e) = o, (4.3.3).
In verschiedenen Laboratorien hat o3, unterschiedliche Werte. Fiir ein ordnungsgemil

durchgefiihrtes vereinheitlichtes Messverfahren geht DIN ISO 5725-2 [54] jedoch von
vernachlédssigbar kleinen Unterschieden aus. Auf Basis dieser Annahme ist es gerechtfertigt,
einen gemeinsamen Wert fiir die ,,Varianz innerhalb eines Laboratoriums® fiir alle das
Messverfahren anwendenden Laboratorien festzulegen. Dieser Wert wird als ,,Wiederhol-
varianz® bezeichnet und wird durch den arithmetischen Mittelwert aus allen , ,Varianzen

innerhalb eines Laboratoriums‘ abgeschitzt:
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o = var(e) = oo (4.3.4).

In diesem Grundmodell wird die Wiederholvarianz unmittelbar als die Varianz der
zufilligen Abweichung e gemessen. Die Vergleichsvarianz hiangt von der Summe aus der
Wiederholvarianz und der ,,Varianz zwischen den Laboratorien® ab. Zwei Groflen sind als
Prézisionsmalle erforderlich:

Die Wiederholstandardabweichung

o, = 4/var(e) (4.3.5)

und die Vergleichsstandardabweichung

O = Ao, +0. (4.3.6).
Gegebenenfalls notwendige Erweiterungen zum statistischen Grundmodell werden in den
weiteren Teilen 3 bis 6 der DIN ISO 5725 beschrieben.
In der statistischen Praxis ist der wahre Wert einer Standardabweichung o in der Regel
unbekannt und wird durch einen Stichprobenschétzwert ersetzt. Zur Verdeutlichung wird das

Symbol ¢ durch das Symbol s ersetzt. Daraus folgt:

s; ist der Schitzwert fiir die ,,Varianz zwischen den Laboratorien®;
s ist der Schitzwert fiir die ,,Varianz innerhalb eines Laboratoriums;
s’ ist der arithmetische Mittelwert von 2 und zugleich Schitzwert fiir die Wiederhol-

varianz. Dieser arithmetische Mittelwert wird aus den Ergebnissen aller teilnehmenden
Laboratorien berechnet, die nach dem Aussondern von Ausreiflern iibrig bleiben.

s? ist der Schitzwert fiir die Vergleichsvarianz gemal der Gleichung

sy = s, +8] (4.3.7).

4.3.2 Datenauswertung nach DIN ISO 5725-2

Zur Auswertung der Daten einer Eignungspriifung werden diese zu den Gesamtkenndaten der
Eignungspriifung zusammengefasst. Dies ist folgerichtig, da alle Messwerte der selben
Grundgesamtheit entstammen, da ja die Priifungen an identischen Proben erfolgten und die
Laboratorien nach einem vereinheitlichten Priifverfahren arbeiten. Man kann verschiedene
Stichproben jedoch nur zu einer vereinigten Stichprobe zusammenfassen, wenn
Varianzenhomogenitét und die Homogenitit der Mittelwerte gegeben ist. Das Hauptproblem
aller Eignungspriifungen besteht jedoch in der Inhomogenitdt der ermittelten Daten [49].
Daher werden vor der eigentlichen Auswertung die Ergebnisse auf Vereinbarkeit und Aus-
reifer gepriift. DIN ISO 5725-2 [54] gibt zwei mogliche Ansétze an, die grafische Verein-

barkeitspriifung oder die Anwendung numerischer Ausreifertests.
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4.3.2.1 Grafische Vereinbarkeitspriifung
Die grafische Vereinbarkeitspriifung verwendet zwei Priifgro3en: ,,Mandels h-Statistik* und
,,Mandels k-Statistik®.

Wenn von i =1, 2, ...p Laboratorien Priifungen auf j = 1, 2, ..., ¢ Merkmalniveaus durch-
gefiihrt wurden, berechnet man die Vereinbarkeitspriifgro3e zwischen den Laboratorien h wie

folgt:

Xi,j —Xj
(4.3.8).

hyj = \/ oSGy

p/—l i=1

;,,,- ist der Mittelwert des Laboratoriums i fiir das Merkmalsniveau j. ;, ist der Gesamt-
mittelwert fiir das Merkmalsniveau j.

Die Werte fiir h;; werden getrennt nach Laboratorien, gruppiert nach den unterschiedlichen
Merkmalniveaus gemeinsam in einem Diagramm dargestellt. Ein Beispiel findet sich in
Kapitel 5.5, Bild 5.5.2.

Die Vereinbarkeitspriifgro3e innerhalb des Laboratoriums k berechnet man nach:

Sii NP
2
250

sij ist die Standardabweichung des Laboratorium i fiir das Merkmalsniveau j. Ansonsten gilt

kij = (4.3.9)

die Nomenklatur von Gleichung (4.3.8).

Die Werte fiir k;; werden getrennt nach Laboratorien, gruppiert nach den unterschiedlichen
Merkmalniveaus, gemeinsam in einem Diagramm dargestellt. Ein Beispiel findet sich in
Kapitel 5.5, Bild 5.5.1.

Die Priifung der grafischen Darstellungen kann fiir bestimmte Laboratorien spezifische
Ergebnismuster anzeigen, die sich markant von denen der anderen Laboratorien unter-
scheiden, z. B. eine durchgéngig hohe Streuung innerhalb der Messwerte eines Labors.

Die Werte dieses Laboratoriums kénnen dann entweder vorldufig zuriickgehalten oder aus
dem Versuch entfernt werden oder die Priifung wird (wenn moglich) wiederholt.

In Tabelle 6 und 7 der DIN ISO 5725-2 [54] sind fiir 1%- und 5%-Vertrauensniveaus
Indikatoren fiir die Priifgroen h und k tabelliert. Diese Indikatoren sollten als Gerade in die
grafischen Darstellungen von h und k eingetragen werden und dienen als Anhaltspunkte bei

der Priifung der Daten auf Muster.
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4.3.2.2 Numerische Ausreiferpriifung
Ein Ausreifler wird von DIN ISO 5725-1 [48] definiert als ein ,,Wert unter einer Serie von

Werten, der mit den anderen Werten dieser Serie nicht vertraglich ist.

Fiir die Behandlung von Ausreillern wird empfohlen, die in der DIN ISO 5725-2 [54]
vorgestellten Tests durchzufiihren, um FastausreiBer (engl. Straggler) oder Ausreifler zu
erkennen. Die beiden Tests verfolgen unterschiedliche Ziele:

Der Cochran-Test ist ein Test auf Streuung innerhalb eines Labors und sollte als erster
angewendet werden. Er priift die Giltigkeit der Annahme, zwischen den Laboratorien
bestiinden nur kleine Unterschiede beziiglich der Streuungen innerhalb eines Labors [75]. Der
Test beruht auf der Auswertung einer Reihe von p Standardabweichungen s;, die alle aus
derselben Anzahl n von Wiederholergebnissen berechnet wurden. Die PriifgroBe C nach

Cochran ist dann

C= &, (4.3.10),

Smax 1St die grofite Standardabweichung dieser Reihe.
Diese PriifgroBBe C wird jeweils mit den tabellierten Signifikanzgrenzen V(a) fiir eine
Irrtumswahrscheinlichkeit von a=5% und a=1% verglichen:
wenn V (5%) < C <V (1%) liegt ein Fastausrei3er vor.

wenn C >V (1%) liegt ein statistisch hoch signifikanter Ausreifler vor.

Wurde die groffte Standardabweichung als AusreiBer eingestuft, sollte der Wert
zuriickgewiesen werden, der Test wird fiir die verbleibenden Werte wiederholt. Es kann
jedoch zu einer libermédBigen Riickweisungsquote kommen, wenn die Annahme der
Normalverteilung der Daten nicht hinreichend angenéhert ist.

Der Grubbs-Test [76, 77] untersucht die Streuung zwischen den Laboratorien. Um zu
ermitteln, ob der groBite Wert x, ein Ausreiler ist, wird aus der Datenreihe x; = 1, 2, ..., p

angeordnet in aufsteigender Reihenfolge die Priifgrofe G, errechnet:

G, = (4.3.11).

Dabei ist x das arithmetische Mittel dieser Datenreihe und s ihre Standardabweichung.
Diese Priifgrole G, wird jeweils mit den tabellierten Signifikanzgrenzen V(o) fiir eine
[rrtumswahrscheinlichkeit von a=5% und a=1% verglichen.

wenn V (5%) <G, <V (1%) liegt ein Fastausrei3er (Straggler) vor.

wenn G, > V (1%) liegt ein statistisch hoch signifikanter Ausreif3er vor.
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Priift man den kleinsten Wert der Datenreihe auf Signifikanz, so ist die Priifgrof3e

G = X0 (4.3.12).

N

Soll gepriift werden, ob die zwei groBiten Beobachtungen Ausreifler sind, errechnet sich die

PriifgroBe G aus
S2
G = 23~ (4.3.13),
SO
mit
s; = D (x-XP (4.3.14)
und
p-2
Spap = DX, P (4.3.15)
i=1
und
_ 1 &
Yprp = o2 & X; (4.3.16).

Zur Priifung der zwei kleinsten Werte der Datenreihe auf Signifikanz rechnet man

2
Sl

G = — (4.3.17),
SO
mit
2 L —
Sho= (=X, (4.3.18)
i=3
und
_ 1 Z
X, = —p—2‘,-:3xi (4.3.19).

Die Signifikanzgrenzen V(o) sind tabelliert und finden sich z. B. in der DIN ISO 5725-2 [54].
Wurde der grofBte arithmetische Mittelwert als Ausreiler eingestuft, sollte der Wert
zuriickgewiesen werden, der Test wird fiir die verbleibenden Werte wiederholt und zwar mit
dem kleinsten Mittelwert. Erst wenn der Grubbs-Test fiir einen Ausreier keine AusreiBBer
mehr anzeigt, wird der beschriebene Test fiir zwei Ausreifler angewendet.
Grundsitzlich gilt: die Aussagen von Ausreiler-Tests sollten sorgfiltig gepriift werden, da

es vorkommen kann, dass ein Test einen signifikanten Ausreifler nicht entdeckt [78, 79].
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4.3.2.3 Berechnung des Gesamtmittelwertes und der Varianzen
Fiir jedes Merkmalsniveau j wird aus p Laboratoriumsmittelwerten der Gesamtmittelwert

berechnet [54]:

P
_ Z”ij’_cij
mo=x; = (4.3.20).

J
ny

Mn

i=1
Fiir jedes Merkmalsniveau j werden drei Varianzen berechnet:

die Wiederholvarianz:

Zp:(”ii_l)gi
s, = (4.3.21),

pl (nij - 1)

die Varianz zwischen den Laboratorien:

i

Sz.—Sz.
s, = =2 (4.3.22),

n;

mit

2 1 N - =Y

5 = S (w-w) (43.23)
und

Y
n = oy Do, - (4.3.24).

i=1

Ergibt sich bei diesen Berechnungen zufallsbedingt fiir s}, ein negativer Wert, sollte dieser

mit dem Wert Null angenommen werden. Die Vergleichsvarianz berechnet sich aus

sy = s, +s) (4.3.25).

4.3.3 Robuste Datenauswertung nach ISO/DIS 13528

Wie ANSCOMBE [80] ca. 1960 feststellte, ist die wahre Verteilung der untersuchten Daten in
der Regel unbekannt. Bei Abweichung von der angenommenen Verteilung (meist
Normalverteilung) ist die Wirksamkeit der meisten klassischen statistischen Tests oder
Schétzer jedoch mehr oder weniger instabil [49]. Die so genannten robusten Verfahren lassen
Abweichungen von der idealen Verteilung zu um den Preis einer verringerten Effektivitit.
Wendet man den U-Test von Mann und Whitney, der bei nicht gegebener Normalverteilung

oder beim Vorliegen ordinalskalierter Daten den t-Test nach Student ersetzt, auf
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normalverteilte Werte an, so besitzt er eine Effizienz von 95% des t-Tests, bei groB3en
Fallzahlen von 95,5% [69]. Betrachtet man ein robustes Verfahren als eine Art Police, um
sich gegen die Unwigbarkeiten durch die Abweichung von der Normalverteilung zu
versichern, muss man sich im Vorfeld entscheiden, wie viel Effizienz zu opfern man bereit ist
und wie grof3 die Abweichungen sind, gegen die man sich versichern will [49, 75].

Werden robuste statistische Methoden zur Auswertung einer Eignungspriifung
herangezogen, besteht das Ziel darin, Werte fiir die Standardabweichung der Wiederhol- und
Vergleichspréizision zu berechnen, die nicht von Ausreilern beeinflusst werden. Wird die
Eignungspriifung nach einer robusten Methode ausgewertet, sollten die Ausreifertests und
Ubereinstimmungspriifungen durchgefiihrt und ausgewertet werden, die zu untersuchenden
Daten bleiben jedoch unverdndert. ISO/DIS 13528 [73] greift auf die in DIN ISO 5725-5 [81]

beschriebenen Algorithmen A und S zuriick.

Algorithmus A
Eine Menge von p Daten wird in steigender Reihenfolge sortiert: x;, x, ..., x;, ..., Xp.

Der robuste Mittelwert dieser Daten wird als x* bezeichnet, die robuste Standardabweichung

mit s*. Die Startwerte von x* und s* (i=1, 2, ..., p) werden wie folgt berechnet:
x* = Median x; (4.3.26),
s* = 1,483 Median |x; — x¥| (4.3.27).
Zur Verbesserung der Werte von x* und s* berechnet man einen Faktor ¢
¢ = 15s* (4.3.28).
Fiir jedes x; (i=1, 2, ..., p) berechnet man
(x*- ¢ wenn x; < x* - ¢
x* = Ix*+ ¢ wenn x; > x* + ¢ (4.3.29)
in iibrige Werte
AnschlieBend werden die neuen Werte fiir x* und s* berechnet:
>
x* = (4.3.30),
p

* N2
s* = 1134 /z(xf—x) (4.3.31).
p—1

Die Summation erfolgt iiber i.
Die Werte fiir x* und s* konnen iterativ ermittelt werden, d.h. die Verbesserung fiir x* und
s* wird solange wiederholt, bis der Prozess konvergiert. Konvergenz ist dann erreicht, wenn

die dritte signifikante Stelle von einem Iterationsschritt zum néachsten unveréndert bleibt.
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Algorithmus S
Dieser Algorithmus wird auf die Standardabweichungen oder Variationsbreiten (engl. ranges)

innerhalb der Laboratorien angewandt. Eine Menge von p Daten wird in steigender Reihen-
folge sortiert: wy;, wy, ..., w;, ..., w,. Diese Daten konnen Standardabweichungen oder Variati-
onsbreiten sein. Der robuste gemeinsame Wert dieser Daten wird als w* bezeichnet, die zu
jedem w; gehorigen Freiheitsgrade werden mit v bezeichnet. Ist w; eine Variationsbreite, so ist
v=1. Wenn w; eine Standardabweichung ist, dann ergibt sich v=n-1. Die Werte fiir £ und n
sind in ISO/DIS 13528, Tabelle 19 [73] aufgefiihrt und werden in DIN ISO 5725-5 [81]
hergeleitet.

Der Startwert von w* wird wie folgt ermittelt:

w* = Medianw; (1=1,2,...,p) (4.3.32).
Zur Verbesserung von w* berechnet man:
v = nw* (4.3.33).
Fiir jedes w; (i=1, 2, ..., p) berechnet man
= (\V wenn wi <
wi* = 4 (4.3.34).
= Lwi sonstiges

AbschlieBend wird der neue Wert fiir w* berechnet aus:
w; )2
wk = E- M (4.3.35).
Y
Der Wert fiir w* kann iterativ ermittelt werden, d.h. die Verbesserung fiir w* wird solange

wiederholt, bis der Prozess konvergiert. Konvergenz ist dann erreicht, wenn die dritte

signifikante Stelle von einem Iterationsschritt zum néchsten unveréndert bleibt.
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4.4 Statistische Leistungsbewertung von Eignungspriifungen
Ergebnisse aus Eignungspriifungen miissen oft in eine Leistungsstatistik transformiert
werden, um den Vergleich mit festgelegten Zielen zu ermodglichen. Die Abweichung vom
Stoffwert soll auf eine Weise ermittelt und dargestellt werden, die einen Vergleich mit den
Leistungskriterien zuldsst. Die notwendigen MaBBnahmen konnen von ,.keine Aufarbeitung
erforderlich bis zu ,komplexe statistische Transformation erforderlich” reichen. Die
Leistungsgroflen miissen fiir alle Teilnehmer der Eignungspriifung aussagekréftig sein. Daher
sollten sich diese Leistungsgroflen auf die angewandte Priifung beziehen, iiblich in der
Anwendung und gut verstandlich sein.

Zur Berechnung von Leistungsstatistiken werden hédufig Variabilititsgroen verwendet, wie
z. B. die Standardabweichung, der Variationskoeffizient oder relative Standardabweichung,

Perzentile, der Medianwert der absoluten Abweichung oder andere bestétigte Maf3e [10].

4.4.1 Berechnung der Standardabweichung & zur Beurteilung der Leistung
In ISO/DIS 13528:2002 (E) [73] werden sechs Methoden zur Bestimmung der Standard-
abweichung der Eignungspriifung 6 vorgeschlagen.

Die einfachste Methode zur Bestimmung der Standardabweichung & ist die Verwendung

eines vorgeschriebenen Wertes. Dieser Wert kann z. B. eine gesetzlich vorgeschriebene

Grofle sein oder ein Wert, der fiir die Bearbeitung einer bestimmten Aufgabe unbedingt
eingehalten werden muss. Diese Methode hat den Vorteil, direkt zu einer Aussage iiber die

Gebrauchstauglichkeit der Messmethode zu fiihren.

Eine weitere Methode ist die Festlegung von & auf einen Wert, der ein Leistungsniveau
widerspiegelt, das vom Beratungsausschuss, der Akkreditierungsstelle oder von Laborkunden
als notwendig fiir die teilnehmenden Laboratorien erachtet wird. Auch hier wird eine direkte
Aussage zur Gebrauchstauglichkeit der Messmethode erreicht.

Bei diesen beiden Vorgehensweisen zur Bestimmung von & besteht die Gefahr, einen Wert
fiir & festzulegen, der im Verhiltnis zur Wiederholbarkeit der Messmethode unrealistisch ist.
Vorausgesetzt es sind Informationen zur Wiederholbarkeit und Genauigkeit eines
Messverfahrens bekannt, kann man mittels der folgenden Rechenschritte abschétzen, ob der
Wert fiir & realistisch ist.

Bekannt sind

or = die Vergleichsstandardabweichung

o, = die Wiederholstandardabweichung.
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Damit berechnet man die Standardabweichung zwischen den Laboratorien G, aus

oy = 403*—0,? (4.4.1)

und ermittelt anschlieBend den Wert ¢ nach Gleichung 4.4.2, indem man den gewdhlten Wert

fiir 6 und die Werte fiir o7 und o; einsetzt:

6 = J(@xo,)+(c.2/n) (4.4.2)
mit n = Anzahl der Wiederholungsmessungen.

Wenn der fiir ¢ gefundene Wert klein ist (d. h. ¢ < 0,5), so liegt der gewihlte Wert fiir &
auBerhalb der Vergleichsprizision, welche die Laboratorien normalerweise in der Praxis
erzielen konnen.

Der Wert fiir die Standardabweichung der Eignungspriifung & kann auch aus einem

generellen Modell fiir die Vergleichspriazision abgeleitet werden. Als Beispiel sei hier die

Horwitz-Kurve [41, 82] genannt. Horwitz gibt ein Modell fiir die Vergleichsprézision an, aus
dem sich die Standardabweichung der Vergleichsprézision aus dem Ausdruck
or = 0,02 "% (4.4.3)
ergibt, mit ¢ als Konzentration des Analyten in %.
In der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung gibt es diese Art von Modellen
bislang nicht.
Der Wert fiir die Standardabweichung der Eignungspriifung & kann auf Grundlage der

Resultate eines (fritheren) Ringversuches zur Bestimmung der Genauigkeit eines

Messverfahrens (engl. precision experiment) gewonnen werden. Ein standardisiertes

Messverfahren und bekannte Werte fiir die Wiederhol- und Vergleichsprizision
vorausgesetzt, lasst sich 6 wie folgt berechnen.
Bekannt sind: or = die Vergleichsstandardabweichung
o, = die Wiederholstandardabweichung.
Die Standardabweichung zwischen den Laboratorien oy lisst sich aus Gleichung (4.4.1)

berechnen. AnschlieBend kann man & berechnen mit

G = yo,*+(0,*/n) (4.4.4)

mit n = Anzahl der Wiederholungsmessungen.
Die Bestimmung der Standardabweichung der Eignungspriifung & auf Grundlage der

Daten der Teilnehmer aus der gleichen Runde einer laufenden Eignungspriifung setzt eine

ausreichende Anzahl von Teilnehmern in jeder Runde voraus. Verwendet wird die robuste
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Standardabweichung, die z. B. nach Gleichung (4.3.26) bis (4.3.31)" aus den Ergebnissen der
Teilnehmer berechnet wird.

Zur Uberpriifung der Leistung der Laboratorien und zur Messung der positiven Effekte
eines Eignungspriifungsschemas” kann man folgende Routine durchfiihren:

Aus den Ergebnissen jeder Runde eines Eignungspriifungsschemas werden die Werte fiir
die Wiederhol- und Vergleichsprizision mittels einer robusten Methode, z. B. nach DIN ISO
5725-5 [81], berechnet. Diese Werte werden grafisch als Zeitreihe dargestellt, wenn moglich
gemeinsam mit den in einem Ringversuch zur Bestimmung der Genauigkeit eines Mess-
verfahrens gewonnenen Werte. Diese Darstellungen werden ausgewertet. Weichen die Werte
aus dem Eignungspriifungschema um den Faktor 2 oder mehr von den Werten aus dem
Ringversuch zur Bestimmung der Genauigkeit eines Messverfahrens ab, ist es Aufgabe des
Koordinators, die Griinde hierfiir zu finden. Wenn die Darstellung keine Verbesserung der
Genauigkeit mit der Zeit zeigt, so ist dies ein deutliches Zeichen fiir die Wirksamkeit des
Eignungspriifungsschemas. Griinde, weshalb ein Eignungspriifungsschema keine Verbes-
serung der Prazision mehr zeigt, sind:

e Die teilnehmenden Laboratorien untersuchen die Ursachen fiir das Warnsignal
»fragwiirdiges Ergebnis“ oder das Aktionssignal ,,unzureichendes Ergebnis“ nicht
oder die eingeleiteten KorrekturmaBBnahmen sind ausreichend,

e Die teilnehmenden Laboratorien sind nicht in der Lage, die Ursachen fiir die Warn-
bzw. Aktionssignale zu identifizieren;

e Die Messmethode befindet sich in einem statistisch stabilen Zustand und liefert

zuverldssige Messergebnisse.

€ zur Berechnung der robusten Standardabweichungen kénnen auch andere Verfahren angewandt werden,
solange sie auf einer gesunden statistischen Basis beruhen und im Abschlussbericht erlautert werden.
Unter einem Eignungsprifungsschema versteht man eine Abfolge von Eignungsprifungen flr ein

Prifverfahren.
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4.4.2 Berechnung der Leistungsstatistik

Eine Berechnung der Leistungsstatistik ist bei qualitativen Ergebnissen in der Regel nicht
erforderlich [10]. Im Folgenden werden die bei quantitativen Ergebnissen hiufig verwendeten
Bewertungsmethoden in einer Reihenfolge zunehmenden Transformationsgrades vorgestellt
[73].
1) Schéitzung der systematischen Abweichungskomponente des Laboratoriums
Der von einem teilnehmenden Laboratorium gelieferte Messwert (oder der Mittelwert der
Messwerte) sei mit x bezeichnet. Es errechnet sich die Schitzung der systematischen
Abweichungskomponente D eines Laboratoriums nach der Gleichung

D =x-X (4.4.5),
wobei X der Stoffwert ist.

Um das Vorzeichen der systematischen Abweichungskomponente D nicht zu verschleiern,
sollten auf |D| oder D? beruhende Leistungsstatistiken vermieden werden.

Wenn das Resultat eines Laboratoriums eine Schitzung der systematischen
Abweichungskomponente D ergibt, fiir die D > 3,06 oder D <-3,06 ist, wird das Ergebnis
mit ,,unzureichend” bewertet und das Laboratorium erhilt ein Aktionssignal. Ist D groBer als
2,06 oder kleiner als -2,06 wird das Ergebnis als ,fragwiirdig® bezeichnet und das
Laboratorium erhilt ein Warnsignal. Ein unzureichendes Ergebnis in einer Eignungspriifung
oder zwei fragwiirdige Ergebnisse in zwei Eignungspriifungen nacheinander (zum selben
Priifverfahren) gelten als Beweis fiir das Auftreten einer Anomalie, die eine néhere
Untersuchung erfordert. Im Sinne der Warn- bzw. Aktionssignale wirkt dieses Kriterium
analog zum z-Score, vgl. Gleichung (4.4.7).

Die Begriindung fiir die Multiplikatoren 2,0 und 3,0 ist folgende: Wenn X und & gute
Schitzer des Mittelwertes bzw. der Standardabweichung der Verteilung sind, aus der x
entnommen wurde, dann sind die Werte von D ndherungsweise normalverteilt mit einem
Mittelwert von Null und einer Standardabweichung von &. Dann liegen nur ca. 0,3% der
Laborabweichungen auflerhalb des Intervalls —3,06 > D > 3,06 und nur ca. 5% der
Laborabweichungen sind auflerhalb des Intervalls —2,06 <D < 2,06 zu erwarten. Aufgrund
dieser niedrigen Wahrscheinlichkeiten geht man von einer guten Chance aus, die Ursache fiir
Anomalie aufgrund eines Aktionssignals ausfindig zu machen.

Wird die Standardabweichung fiir die Eignungsprifung & nach den Methoden
,vorgeschriebener Wert* oder ,,Festlegung® (vgl. Kap. 4.3.1) ermittelt, kann & signifikant
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von der Standardabweichung der Vergleichspréizision abweichen. In diesem Falle treffen die

Wahrscheinlichkeiten von 0,3% und 5% nicht mehr zu.

11) Prozentuale Differenz
Mit der Legende zu Gleichung (4.4.5) wird die prozentuale Differenz Do, nach folgender

Gleichung berechnet:

X=X 100% (4.4.6).
X

D%:

Die Interpretation der Ergebnisse ist dieselbe wie bei Methode I):
Wenn das Resultat eines Laboratoriums eine systematische Abweichungskomponente Do,
ergibt, Dy, > 3,0% 6 /X oder Dy,<-3,0% & /X, wird das Ergebnis mit ,,unzureichend* bewertet
und das Laboratorium erhilt ein Aktionssignal. Ist Do, grofler als 2,0% 6 /X oder kleiner als -
2,0% 6 /X, wird das Ergebnis als ,,fragwiirdig® bezeichnet und das Laboratorium erhélt ein
Warnsignal. Ein unzureichendes Ergebnis in einer Eignungspriifung oder zwei fragwiirdige
Ergebnisse in zwei Eignungspriifungen nacheinander (zum selben Priifverfahren) gelten als

Beweis fiir das Auftreten einer Anomalie, die eine ndhere Untersuchung erfordert.

111) Rangzahl oder prozentuale Rangzahlen
Nehmen an einer Eignungspriifung p Laboratorien teil, erhdlt das Laboratorium mit dem

niedrigsten Resultat die Rangzahl 1, das Laboratorium mit dem nichst héheren Resultat die
Rangzahl 2 bis hin zum Laboratorium mit dem hochsten Resultat, das die Rangzahl p erhilt.
Berichten zwei oder mehr Laboratorium das gleiche Ergebnis, so erhalten sie alle den
Mittelwert der Rangzahl. Wenn in der Eignungspriifung verschiedene Parameter gemessen
werden, wird fiir jeden eine eigene Rangliste erstellt. Bezeichnet man die Rangzahlen mit
i=1,2,..p, berechnen sich die prozentualen Rangzahlen aus 100x(i-%2)/p.

Der Interpretation von Rangzahlen oder prozentualen Rangzahlen liegt keine Annahme zu
Grunde, die Daten folgten einer bestimmten Verteilung. Thre Entstehung ldsst den Stoffwert
oder die Standardabweichung der Eignungspriifung fiir die Beurteilung der Eignungspriifung
auBer Betracht. Diese Methoden verschaffen einen schnellen Uberblick, welche Laboratorien
die Extremresultate liefern. Ihr grofter Nutzen liegt in den ersten Runden eines Eignungs-
priifungsschemas, um die Laboratorien mit dem groften Verbesserungspotenzial zu identifi-
zieren.

ISO/IEC Guide 43-1 [10] warnt davor, die Berichterstattung iiber die Laborleistungen bei
einer Eignungspriifung in Form einer Rangtabelle vorzunehmen, da diese irrefithrend sein und
zu Fehldeutungen fiihren kann.

Im Rahmen dieser Arbeit findet dieses Verfahren keine Anwendung.
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1V) Z-Scores
Unter Verwendung der Legende zu Gleichung (4.4.4) wird der z-Score z (,,z-Note*) nach
folgender Gleichung berechnet:

;= X (4.4.7).

o)

o ist die Standardabweichung der Eignungspriifung.

Wenn das Resultat eines Laboratoriums einen z-Score z ergibt z > 3,0 oder z < 3,0, wird
das Ergebnis mit ,,unzureichend* bewertet, und das Laboratorium erhélt ein Aktionssignal. Ist
z groBer als 2,0 oder kleiner als -2,0 wird das Ergebnis als ,,fragwiirdig® bezeichnet und das
Laboratorium erhélt ein Warnsignal. Ein unzureichendes Ergebnis in einer Eignungspriifung
oder zwei fragwiirdige Ergebnisse in zwei Eignungspriifungen nacheinander (zum selben
Priifverfahren) gelten als Beweis fiir das Auftreten einer Anomalie, die eine ndhere
Untersuchung erfordert.

Ist die Anzahl der teilnehmenden Laboratorien sehr gro3 (> 100 Laboratorien), besteht bei
Verwendung der Grenzwerte 2,0 bzw. 3,0 die Gefahr, unnétigen Aufwands bei der
Untersuchung aller Warn- und Aktionssignale.

Die Gefahr gar keine Signale zu bekommen besteht dann, wenn die Anzahl der
teilnehmenden Laboratorien sehr klein (< 10 Laboratorien) ist. In diesem Fall empfiehlt [73]
die Auswertung grafischer Aufzeichnungen, die einen Uberblick iiber die z-Scores aus

mehreren Runden von Eignungspriifungen iiber ein Priifverfahren geben.

V) E,-Zahlen
E.-Zahlen werden iiblicherweise bei Messvergleichsprogrammen verwendet. Sie werden

berechnet nach
x—X
U? +U?

Lab ref

E, = (4.4.8).

Der Stoffwert X wird von einem Referenzlaboratorium ermittelt. U, ist die erweiterte
Messunsicherheit des Stoffwertes X, U, bezeichnet die erweiterte Messunsicherheit des
Messergebnis x, das ein Laboratorium gemeldet hat. Da bei der Berechnung von E,-Zahlen
die erweiterten Messunsicherheiten statt der Standardabweichungen im Nenner stehen, wird
iiblicherweise ein Wert von 1,0 als kritischer Wert verwendet. ISO/IEC Guide 43-1 [10] gibt
an:

|En| <1 ... Ergebnis ausreichend

|Es| = 1 ... Ergebnis unzureichend.
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Wenn die erweiterte Messunsicherheit mit einem Erweiterungsfaktor von 2,0, vgl. [73],
berechnet wird, entspricht eine kritische E,-Zahl von 1,0 einem kritischen Wert von 2,0 bei
Verwendung von z-Scores.

Eine Auswertung mittels E,-Zahlen sollte mit groBBer Vorsicht durchgefiihrt werden, wenn
die Kompetenz der Teilnehmer bei Ermittlung der Messunsicherheit sehr gering ist oder es
keine einheitliche Vorgehensweise gibt. Allerdings ist die Einbeziechung der
Messunsicherheiten in die Auswertung einer Eignungspriifung ein sehr wichtiges Mittel, um
das Verstindnis der Laboratorien fiir die schwierige Thematik ,,Messunsicherheit zu
verbessern. Da flir die Bestimmung der Messunsicherheit von mechanisch-technologischen
Priifverfahren zur Zeit in der Regel noch keine ausreichenden Daten vorliegen, ist eine
Anwendung dieses oder der folgenden Verfahren VI) und VII) im Rahmen dieser Arbeit nicht
moglich.

Es ist jedoch offensichtlich, dass eine Auswertung mit E,;-Zahlen nur dann sinnvoll ist,
wenn im Rahmen der Priifnorm oder im Rahmen der ,,Spielregeln® der Eignungspriifung
maximal zuldssige Werte fiir die Messunsicherheit Uy,, eines Verfahrens festgelegt werden
miissen. Gleiches gilt fiir U, da das Bestehen einer Eignungspriifung ansonsten durch
Angabe einer moglichst hohen Messunsicherheit, die ja im Nenner der Gleichung (4.4.8)

steht, sichergestellt werden kann.

V) z’-Scores
Unter Verwendung der Legende zu Gleichung (4.3.4) wird der z’-Score z’ nach folgender

Gleichung berechnet:
x—X
z' = W (4.4.9).
uy ist die Standardmessunsicherheit des Stoffwertes X.
Die z’-Scores werden genauso interpretiert wie die z-Scores (siehe Abschnitt IV) und
verwenden die selben kritischen Werte von 2,0 und 3,0.
Anwendung des z’-Scores:

Wie ein Vergleich zwischen den Gleichungen (4.4.7) und (4.4.9) zeigt, sind die z’-Scores flir
eine Eignungspriifung um den konstanten Faktor &/./62+u; Kkleiner als die korrespondieren-

den z-Scores. Solange der Richtwert zur Eingrenzung der Messunsicherheit des Stoffwertes,

Gleichung (4.2.1) eingehalten wird, nimmt dieser konstante Faktor Werte von
0,96 < 6/4/6%+u; < 1,00 (4.4.10)

an. Der Unterschied zwischen z-Scores und z’-Scores kann dann vernachléssigt werden.
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Ist die Bedingung nach Gleichung (4.2.1) jedoch nicht erfiillt, wird die Differenz zwischen
dem z-Score und z’-Score so grof, dass einige z-Scores bereits die kritischen Grenzen 2,0 und
3,0 iiberschreiten und so zu Warn- bzw. Aktionssignalen fithren, wiahrend die entsprechenden
z’-Scores noch unterhalb der kritischen Werte liegen. Bei der Entscheidung, ob z-Scores
durch z’-Scores ersetzt werden sollen, gibt es folgende Aspekte zu bedenken:

a) Erfiillt die Messunsicherheit des Stoffwertes die Gleichung (4.2.1)? Wenn ja, ist von
den z’-Scores kein Zusatznutzen zu erwarten.

b) Wird Gleichung (4.2.1) nicht erfiillt, stellt sich die Frage, ob der Vorteil der z’-Scores
tiberwiegt gegeniiber dem zusitzlichen Rechenaufwand und den Schwierigkeiten, die
moglicherweise entstehen, wenn die z’-Scores den Teilnehmern erklért werden.

¢) Wie scharf sind die Konsequenzen, die ein Laboratorium zu erwarten hat, wenn es ein
Warn- oder Aktionssignal erhdlt? Werden die Ergebnisse der Eignungspriifung dazu
verwendet, Laboratorien von der Durchfiihrung bestimmter Priifaufgaben

auszuschlief3en?

VIl) {(zeta)-Scores
Zur Zeit ist es normalerweise nicht iiblich, die Angaben der teilnehmenden Laboratorien iiber

die Unsicherheit ihrer Messungen bei der Auswertung von Eignungspriifungen zu
berticksichtigen. Mittels {-Score gibt ISO/DIS 13528:2002 (E) [73] die Moglichkeit, diese
Angaben bei einer Eignungspriifung zu beriicksichtigen, wenn sie vorhanden sind. Dies wird
in Zukunft der Regelfall sein, da DIN EN ISO/IEC 17025 [7] mittlerweile von akkreditierten
Laboratorien Angaben zur Messunsicherheit der angewandten Messverfahren verlangt.

Unter Verwendung der Legende zu Gleichung (4.3.4) wird der {-Score ¢ nach folgender

Gleichung berechnet:

¢ = > (4.4.11)

Dabei ist u, die Schitzung des Laboratoriums fiir die Unsicherheit seines Messergebnisses x
und uy die Standardmessunsicherheit des Stoffwertes X.

Wenn ein effektives System zur Validierung der laboreigenen Schétzungen von Mess-
unsicherheiten betrieben wird, kann man die {-Scores anstelle der z-Scores verwenden. Sie
sollten dann auf dieselbe Art ausgelegt werden wie die z-Scores (vgl. Abschnitt IV) unter
Verwendung derselben kritischen Werte 2,0 und 3,0. Gibt es ein solches System nicht, sollten
C-Scores nur in Verbindung mit z-Scores verwendet werden und zwar als Hilfsmittel zur

Verbesserung der Laborleistung.
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VIIl) Kombinierte Leistungsbewertung
Es ist iiblich, in einer Eignungspriifung Ergebnisse fiir mehrere zu priifende Messgroflen oder

Priifgegenstinde zu erhalten [23, 25, 58]. In diesem Fall wird fiir jede Messgrof3e oder jeden
Priifgegenstand eine eigene Bewertung wie in den Abschnitten I) bis VII) beschrieben
durchgefiihrt. Eine Ausnahme sind Eignungspriifungen, in denen zwei dhnliche Materialien
verwendet wurden, mit der Absicht, diese als Youden-Paar zu verwenden. In diesem Fall
werden die Ergebnisse in Form eines Youden-Plot (s. Kap. 4.4.3) dargestellt.

Dariiber hinaus empfiehlt [73] die Verwendung grafischer Methoden (s. Kap. 4.4.3)
zusdtzlich zur rechnerischen Auswertung.

Es wird dringend davon abgeraten zur abschlieBenden Beurteilung einer Eignungspriifung,
die mehrere Messgroflen oder Priifgegenstinde umfasst, einen mittleren z-Score oder
dhnliches zu bilden, da dieser das Gesamtergebnis unter Umsténden vollsténdig verfélscht.

Die Bundesanstalt fiir Materialforschung und —priifung (BAM), Berlin empfiehlt, die
jeweiligen Messwerte einzeln zu bewerten (,,bestanden* — , nicht bestanden*) und den Ring-
versuch insgesamt als bestanden zu werten, wenn der Anteil der bestandenen Parameter
mindestens 80% betrigt [83, 84]. Diese Vorgehensweise wird im Kapitel 5.5 am Beispiel der

Eignungspriifung Emissionsspektroskopie gezeigt.

4.4.3 Grafische Methoden zur Darstellung der Leistungsstatistik fir mehrere

Messungen

Die Leistungsbewertungen, die in jeder Runde einer Eignungspriifung ermittelt werden,
sollten durch grafische Darstellungen visualisiert werden. Diese grafischen Darstellungen
sollten den Teilnehmern zugdnglich gemacht werden, damit diese ihre eigene Leistungs-
fahigkeit im Verhéltnis zu den anderen Laboratorien beurteilen konnen. Die Teilnehmer
werden durch die Code-Nummern reprisentiert, damit jedes Laboratorium sein eigenes
Ergebnis problemlos findet und die Vertraulichkeit gewahrt bleibt. Die grafischen Darstel-
lungen sollten auch dem Organisationsausschuss zur Verfligung stehen, damit dieser die
Wirksamkeit der Eignungspriifung verfolgen und ggf. die Verdnderung eines Leistungs-

kriteriums veranlassen kann [73].
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Histogramme
Bild 4.4.1 zeigt schematisch ein Beispiel fiir ein Histogramm, das die z-Scores einer Messung

aus einer Eignungspriifung enthilt. In das Histogramm werden Geraden bei + 2,0 und + 3,0
eingetragen, um die Bewertungskriterien der Eignungspriifung darzustellen. Die Klassenbreite
sollte 0,3 bis 0,5 betragen und die Spannweite des Diagramms von —6,0 bis 6,0. Aus Griinden

der Ubersichtlichkeit, kann es manchmal notwendig sein, die Spannweite zu verindern.
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Bild 4.4.1: Histogramm; z-Scores

Liegt das Histogramm mit einigen wenigen Ausnahmen innerhalb der *+ 2,0-Grenzen, so
sollte die Bewertung der Eignungspriifung verschérft werden, indem & verkleinert wird.
Wenn zu viele Laboratorien die + 3,0-Grenzen iiberschreiten muss untersucht werden, ob dies
nicht auf eine zu scharfe Bewertung der Eignungspriifung zuriickzufiihren ist. In Tabelle 4.4.1
sind die Diagrammparameter fiir unterschiedliche Arten der Leistungsstatistik

zusammengestellt:

Tabelle 4.4.1: Diagrammparameter flr Histogramme von Leistungsbewertungen

Art der Leistungsstatistik Klassenbreite Warngrenze Aktionsgrenze Spannweite

Schiitzung der systemati- | (35 bis 0,56 +2,06 +3,06 +6,06
schen Abweichungs-

komponente D

Prozentuale Differenz Do, 3% & /X bis +2% 6 /X +3%¢6 /X +6% 0 /X
5%06 /X
z-Score 0,3 bis 0,5 +2.0 +3,0 +6,0
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Sdulendiagramm (engl. bar-plot)
Um ein solches Sédulendiagramm zu erstellen, werden z. B. die z-Scores jedes Teilnehmers

gemeinsam in einer Rubrik aufgetragen, siehe Bild 4.4.2. Siulendiagramme sind eine
einfache Moglichkeit, die statistischen KenngréBen fiir dhnliche Charakteristika in einem
Diagramm gleichzeitig darzustellen. Bei dieser Darstellungsform kann man auf einen Blick
erkennen, ob die Kenngréfen eines Laboratoriums gemeinsame Tendenzen zeigen, z. B. ob
ein Teilnehmer auBlergewohnlich viele hohe z-Scores hat, was generell auf ein schwaches

Gesamtabschneiden des Laboratoriums schlieen ldsst [49, 73].
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Labor Nummer

Bild 4.4.2: Saulendiagramm; Emissionsspektrometrie, z-Scores fiir vier analysierte Elemente,
Daten aus [27]

Youden Diagramme
Werden in einer Runde einer Eignungspriifung zwei dhnliche Materialien 4 und B gepriift,

kann ein Youden Diagramm zur Beurteilung der Ergebnisse herangezogen werden. Die
Konstruktion des Youden Diagramms erfolgt, indem man die z-Scores, die man am Material
A erzielt hat, gegen die z-Scores auftrigt, die man am Material B erzielt hat. Eine
Vertrauensellipse, deren Berechnung im folgenden beschrieben wird, erleichtert die Inter-
pretation des Diagramms. Die Vorteile des Youden Diagramms sind die einfache Aus-

wertung, schnelles Identifizieren systematischer Abweichungen und geringe Manipulations-
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moglichkeiten. Es konnen jedoch keine Verfahrenskenndaten ermittelt werden, und man

erhélt erst sinnvolle Ergebnisse bei mehr als 30 Teilnehmern [49, 85].

Berechnung der Vertrauensellipse nach [73]

Die am Material A ermittelten Priifergebnisse werden mit x,;, x4, ... x4, bezeichnet.
Die am Material B ermittelten Priifergebnisse werden mit xz;, x5, ... x5, bezeichnet.
Die Anzahl der teilnehmenden Laboratorien ist p.

Zuerst werden die Mittelwerte x,,x, sowie die Standardabweichungen s, sg der beiden

Datensitze berechnet und anschlieBend der Korrelationskoeffizient p [86].

. CoV (X, Xy,
p = ;/var(xAJ) ~ar(e,,) (4.4.11).
Die z-Scores fiir die beiden Materialien berechnet man aus:
X, —X
Z4i = A A =12, p (4.4.12),
SA
Xpi— _B .
zp; = ——— i=12,..,p (4.4.13).
SB
Der kombinierte z-Score fiir beide Materialien ergibt sich aus
Zagi = T 2P7.Z5, 47, (4.4.14).
Es werden als standardisierte Variablen definiert:
g = A (4.4.15),
SA
g = 2 (4.4.16).
SB

Mit den standardisierten Variablen kann man die Vertrauensellipse darstellen als

2 =2pz,z,+z, = (1-p)T*? (4.4.17)
mit
T° = 2{(p_1)/(p_2)}El—a);2;(p—l) (4418)
F{\_y.p I8t das tabellierte (1-a)-Quartil der F-Verteilung [69] mit 2 und (p-1) Freiheits-

graden. Die Vertrauensellipse kann in einem Diagramm, dessen Achsen die z-Scores z4 und zz
sind, konstruiert werden, indem eine Reihe von Punkten im Intervall -7 <z, < T gezeichnet

wird.

2y = prozE(-p)(T7-20) (4.4.19)
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Um die Vertrauensellipse in ein Diagramm einzutragen, dessen Achsen die Originaleinheiten
der Messung tragen, werden die o. g. Punkte mit Hilfe der Gleichungen (4.4.20 bzw. 21)

transformiert.

=1

X4 = X,+s,°Z, (4.4.20)
Xp = Xp+SpZ, (4.4.21)
In Bild 4.4.3 zeigt ein Youden Diagramm, das unter Verwendung von Daten einer
Eignungspriifung ,,Zugversuch* [87] entstanden ist.
Das Laboratorium aufBlerhalb des 1%-Vertrauensbereiches hat ein Aktionssignal erhalten,

das Laboratorium zwischen dem 1%- und dem 5%-Vertrauensbereich ein Warnsignal.

520

Xp =Xp

510

500 -

*
0 .
490 - /(_\ 1% Vertrauensbereich

5% Vertrauensbereich
480 -

470 A

Probe B

460 -

450 -

440 +

430

420 7 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
420 440 460 480 500 520 540 560 580 600

Probe A

Bild 4.8: Beispiel fir ein Youden Diagramm mit 1% und 5% Vertrauensellipse

Der kombinierte z-Score nach Gleichung (4.4.15) ist ein Hilfsmittel zur Interpretation des
Youden Diagramms. Die hochsten kombinierten z-Scores bestimmen die Signifikanzstufen
bei der Berechnung der Vertrauensellipse. Manchmal kann es notwendig sein, einen oder
mehrere fern ab liegende Punkte zu eliminieren und die Ellipse erneut zu berechnen. Die
kombinierten z-Scores helfen dann bei der Entdeckung der zu eliminierenden Punkte.

Bei der Interpretation eines Youden Diagramms sind folgende Punkte zu beachten [73, 49]:

Direkte Auswertung: Sind die Punkte homogen um den Schnittpunkt der Geraden y=Xx, und

x=x, (siche Bild 4.8) verteilt, so liegen nur zufdllige Fehler vor. Man untersucht das
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Diagramm auf Punkte, die weit entfernt von den iibrigen Daten liegen. Wendet ein
Laboratorium das Priifverfahren nicht richtig an, d. h. es liegt eine systematische Abweichung
vor, so liegt der Punkt entlang der Hauptachse der Vertrauensellipse. Punkte, die weit entfernt
von der Hauptachse liegen, werden durch eine schlechte Wiederholprézision hervorgerufen.
Nach [57] eignet sich dieses Verfahren besser bei Prazisionsuntersuchungen. Im Rahmen
dieser Arbeit findet der Youden-Plot keine Anwendung. Um eine fachgerechte Auswertung
vornehmen zu konnen, ist es notwendig zwei geeignete Materialien auf unterschiedlichen
Niveaus zu qualifizieren. Es entstehen hohere Kosten, denen jedoch kein technisch relevanter

Zusatznutzen gegeniibersteht.
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5 Auswertung und Diskussion der durchgefiuhrten
Eignungsprifungen

Die Grundlage fiir die Verwendbarkeit eines Stoffes als Werk- oder Baustoff bildet sein
Festigkeitsverhalten. Dariiber hinaus spielen jedoch auch andere Eigenschaften, wie z. B. die
technologischen Eigenschaften (z. B. Formbarkeit, Schwei3barkeit), chemische Eigenschaften
(z. B. Korrosionsbestindigkeit) oder physikalische Eigenschaften (z. B. elektrische Leitfahig-
keit), eine wichtige Rolle bei der Werkstoffauswahl. Ein sicherer und wirtschaftlicher Einsatz
der Werkstoffe ist nur dann gewéhrleistet, wenn die Eigenschaften genau bekannt sind.
Daraus ergibt sich die Notwendigkeit, diese Eigenschaften durch Werkstoffpriifungen zu
erproben und zu iiberwachen. Ziel der Werkstoffpriifung wird es stets bleiben, die
Eigenschaften der Werkstoffe durch Ermittlung der maBgebenden Stoffwerte vollstindig zu
beschreiben [20]. Um diese Aufgabe zu erfiillen, wurden seit etwa 1860 eine Reihe von
Priifverfahren entwickelt [88].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde untersucht, fiir welche mechanisch-technologischen
Priifverfahren die meisten Laboratorien akkreditiert sind. Durch Befragung von Laboratorien
und Akkreditierungsstellen wurden die folgenden Priifverfahren der mechanisch-
technologischen Werkstoffpriifung ermittelt:

e der Zugversuch;

e die Hirtepriifung nach Vickers, Brinell oder Rockwell;
e der Kerbschlagbiegeversuch nach Charpy;

e Metallographische Untersuchungen®.

In vielen Werkstoffpriiflaboratorien wird auflerdem die Priifung der chemischen
Zusammensetzung von metallischen = Werkstoffen mittels Emissionsspektrometrie
durchgefiihrt. In allen im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Eignungspriifungen wurden
Priifverfahren fiir metallische Werkstoffe angewandt.

Bis 1996 gab es nur wenige Eignungspriifungen fiir mechanisch-technologische Werkstoft-
priifungen, die nur einem ausgewdhlten Teilnehmerkreis zugénglich waren [21], oder

wissenschaftlich wenig belastbare Voruntersuchungen.

E Metallographische Untersuchungen zahlen streng genommen nicht zur mechanisch-technologischen Werkstoff-
prufung, sondern stellen ein eigenstandiges Prifgebiet dar. Sie sind jedoch aus Anwendersicht untrennbar mit
der MTP verbunden.
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Die Auswertung der als Vorversuch konzipierten Eignungspriifung ,,Zugversuch nach DIN
EN 1002-1, RZ DAP-1* [23] zeigte die Notwendigkeit, die aus der Analytik bekannten
Methoden zur Bewertung von Eignungspriifungen systematisch auf ihre Anwendbarkeit hin
zu untersuchen.

Im Rahmen dieser wissenschaftlichen Untersuchung werden systematisch Methoden
untersucht und bewertet, die eine belastbare und abgesicherte Beurteilung der Kompetenz von
Priiflaboratorien zur Durchfilhrung von mechanisch-technologischen Priifverfahren
ermOglichen. Ebenfalls Bestandteil dieser Arbeit sind Untersuchungen, in wie weit Parameter,
die von den Vorgaben der Priifnormen nicht erfasst werden, bei der Bewertung von
Eignungspriifungen beriicksichtigt werden miissen. Auf dieser Grundlage wurden fiir die
wichtigsten mechanisch-technologischen Priifverfahren Eignungspriifungen konzipiert und
durchgefiihrt. Die zeitliche Abfolge des Priifprogramms wurde folgendermafien festgelegt:

e 1999 Eignungspriifung Hartepriifung nach Vickers [25]

e 2000 Eignungspriifung Metallographie [26]

e 2001 Eignungspriifung Emissionsspektrometrie [27]
Eignungspriifung Hartepriifung nach Brinell [28]
Eignungspriifung Kerbschlagbiegeversuch [29]

An diesen Eignungspriifungen nahmen jeweils zwischen 70 und 115 Laboratorien aus bis
zu 24 europdischen und auBlereuropdischen Lédndern teil. Zwischen 70% und 90% der
Teilnehmer sind entweder nach DIN EN ISO/IEC 17025 [7] oder nach DIN EN 45001 [6]
akkreditiert. Etwa 50 % der Teilnehmer unterhdlt ein Qualititsmanagementsystem nach
DIN EN IS0 9001 [91], wihrend Qualitdtsmanagementsysteme z. B. nach VDA 6.1 [92] nur
von einem sehr geringen Anteil (<10%) der Teilnehmer installiert worden sind. Zwei Drittel
der Teilnehmer sind entweder freie Laboratorien oder Industrielaboratorien, das restliche
Drittel verteilt sich auf staatliche Institutionen und Abnahmeorganisationen.

Die Ergebnisse der Eignungspriifungen werden von einer Reihe europdischer Akkre-
ditierungsgesellschaften anerkannt und im Akkreditierungsverfahren, wie im Kapitel 3.2

beschrieben, verwendet.
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5.1 Eignungsprufung Zugversuch

Der Zugversuch ist in der DIN EN 10002-1 [93] europaweit genormt. Der Versuch besteht
darin, eine Probe durch eine Zugbeanspruchung zu dehnen, im Allgemeinen bis zum Bruch.
Dabei werden die an der Probe angreifende Kraft und die Verlingerung der Probe gemessen.
In der industriellen Priifpraxis’ werden iiblicherweise einer oder mehrere der folgenden
Verformungs- bzw. Festigkeitskennwerte bestimmt:

Die Bruchdehnung A ist die bleibende Verlingerung der Messldnge nach dem Bruch, d. h.
die Messldnge nach dem Bruch wird vermindert um die Ausgangsmesslinge und auf die
Ausgangsmesslange bezogen. Sie wird in Prozent angegeben.

Die Brucheinschniirung Z ist die groBte Anderung des Probenquerschnitts nach dem Bruch,
d. h. der Anfangsquerschnitt wird vermindert um den Querschnitt nach dem Bruch und auf
den Anfangsquerschnitt bezogen. Sie wird in Prozent angegeben.

Die 0,2 %-Dehngrenze R, in MPa und/oder die 1,0 %-Dehngrenze R,; o in MPa: dies ist
die Spannung o, bei der £,=0,2% bzw. £,=1,0% betrigt, siche Bild 5.1.1.

Spannung O

Gesamtdehnung £y

Bild 5.1.1: Definition von Dehngrenzen Rp nach [100]

Die obere Streckgrenze R.; in MPa: das ist die Spannung ¢ in dem Moment, bei dem der
erste deutliche Kraftabfall auftritt. Die untere Streckgrenze R. in MPa ist die kleinste

Spannung im FlieBbereich, wobei Einschwingvorgénge nicht beriicksichtigt werden. Die

F In der industriellen Priifpraxis dient der Zugversuch zur Ermittlung bzw. Uberpriifung der in den entsprechenden
Werkstoffnormen vorgegebenen mechanischen Eigenschaften von Erzeugnissen, z. B. bei Abnahmeprifungen
oder Schadenuntersuchungen.
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Zugfestigkeit R, in MPa ist die Spannung, die sich aus der Hochstkraft bezogen auf den
Anfangsquerschnitt ergibt [93], siehe Bild 5.1.2.

—

Spannung O

>
S
IS l

Gesamtdehnung €&y ———=

Bild 5.1.2: Spannungs-Dehnungs-Kurve eines Werkstoffes mit ausgepragter Streckgrenze nach [100]

Eignungspriifung ,, Zugversuch nach DIN EN 10002-1,1996
Die Eignungspriifung ,,Zugversuch nach DIN EN 10002-1, RZ DAP-1* [23] war als Vor-

versuch konzipiert, um festzustellen, in wie weit die aus der chemischen Analytik bekannten
Auswerteverfahren auf einen Versuch der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung
angewandt werden konnen.

Der Versuch wurde mit Stangenmaterial aus dem Werkstoff 115 CrV3 (Werkstoff-Nr.
1.2210) durchgefiihrt, an dem im Vorfeld umfangreiche Untersuchungen zur Werkstoft-
homogenitit vorgenommen wurden. Die 91 teilnehmenden Laboratorien ermittelten die in
Tabelle 5.1.1 zusammengestellten Kennwerte. Die Berechnung des Stoffwertes X und der
Standardabweichung der Eignungspriifung & erfolgte als Konsenswert aus den Teilnehmer-
ergebnissen nach DIN ISO 5725 [54], die Bewertung der Laborleistung wurde mit z-Scores
(s. Kap. 4.4) vorgenommen.

Die Auswertung der Eignungspriifung bringt folgende grundsétzlichen Probleme zu Tage:
Die Auswertung der Ergebnisse nach DIN ISO 5725 [54] fiihrt zu ,,ausreichenden Ergeb-
nissen, die bis zu £7,5% vom Stoffwert abweichen diirfen. Ein Ergebnis muss mehr als £10%
vom Stoffwert abweichen, damit es mit ,,unzureichend bewertet wird. Diese in der
Eignungspriifung akzeptierten Abweichungen sind auf einem Niveau von 400 MPa in der

Priifpraxis jedoch bedenklich.
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Tabelle 5.1.1: Zusammenstellung der Ergebnisse der Eignungsprifung RZ DAP-1, 1996 [21],
die Werte sind gerundet

Anzahl | Stoffwert | Standard-
Kennwert der X abweichung Grenzen fiir Gemeldete Werte

Werte o

- - - z=- z=- z=2 z=3 MIN MAX

Ry, MPa 513 400,4 14,2 357,9 372,1 428,7 4429 342 530
R, MPa 508 673,6 9,1 646,2 655,4 691,8 700,9 643 759
A % 531 24,67 1,57 20,0 21,5 27,8 29,4 20,5 33,8
V4 % 489 45,4 2,2 38,7 40,9 49,9 52,1 32 59
E GPa 191 14,5 147 162 220 234 102 260

Die Laborinterne Qualitdtssicherung funktioniert nicht immer zuverldssig. So wurden
offensichtlich falsche Rechenergebnisse (Bestimmung der Brucheinschniirung Z) nicht
entdeckt.

Die anzuwendende Priifnorm ist in einigen Laboratorien nicht ausreichend bekannt. Der
Werkstoff der Eignungspriifung zeigte in keinem Bereich einen linearen Spannungs-
Dehnungs-Verlauf. Nach der Priitnorm DIN EN 10002-1 [93] musste daher die 0,2%-Dehn-
grenze mit Hilfe einer Teilentlastung und einer daraus resultierenden Hystereseschleife
bestimmt werden. Einige Laboratorien fiihrten jedoch eine manuelle Bestimmung durch.
Andere verlieBen sich auf die vollautomatische Bestimmung durch ein zur Priifmaschine
gehorendes Rechnersystem; die Kennwerte lassen sich jedoch anhand der Rohdaten nicht
verifizieren [23].

Die Bestimmung des Elastizitdts-Moduls (E-Modul) bereitet grofite Schwierigkeiten, da das
Verfahren nicht genormt ist. In der Literatur wird fiir den E-Modul von Stahl 206,0 GPa
angegeben [94]. Die eingereichten Ergebnisse reichen von 102 GPa bis 260 GPa. Nahezu die
Hiélfte der Teilnehmer hat die von den Priifmaschinenrechnern ausgegebenen Kennwerte
kritiklos als Kennwert weitergegeben, obwohl der ermittelte Wert fiir einen Stahl offen-
sichtlich falsch war [23]. Diese unsachgeméfe Vorgehensweise ist iibrigens in der Priifpraxis
sehr haufig zu beobachten.

Die groBe Spannweite zuldssiger Ergebnisse zeigt die Notwendigkeit, Methoden zur
statistischen Bewertung von Eignungspriifungen besonders im Hinblick auf ihre technisch

relevante Aussagefdhigkeit zu untersuchen.
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EA Interlaboratory Comparison MT 1, Tensile Test of Metals [95]
Diese Eignungspriifung zum Zugversuch nach DIN EN 10002-1 [93] wurde durch das Czech

Accreditation Institute (CAI), Prag organisiert und durchgefiihrt. Als Versuchswerkstoff
wurde ein nicht ndher spezifizierter unlegierter Stahl eingesetzt, mit liberwiegend ferritischem
Gefiige und einem Perlitanteil von 5 bis 7 %. Hauptbestandteile der chemischen Analyse sind
Kohlenstoff (0,088 %), Mangan (0,46 %) und Silizium (0,20 %). Dieser Werkstoff besitzt
eine ausgepragte Streckgrenze, daher miissen die Teilnehmer anstelle einer Dehngrenze die
obere Streckgrenze R.y bestimmen. Als Konsenswert aus den Teilnehmerergebnissen wurden
der Stoffwert X und die Standardabweichung der Eignungspriifung & sowohl mit der
klassischen statistischen Methode nach DIN ISO 5725 [54] als auch mit einer robusten
statistischen Methode berechnet. Die robuste statistische Methode verwendet den Median
aller eingereichten Ergebnisse zur Berechnung des Stoffwertes X, die Standardabweichung
der Eignungspriifungs wird aus dem normalisierten Quartilsabstand aller eingereichten Er-
gebnisse berechnet. Der normalisierte Quartilsabstand (nIQR) errechnet sich aus der Formel
nlQR=(Q3-Q1)0,7413. Dieser Wert ist mit der Standardabweichung vergleichbar [87].

Die Kennwerte obere Streckgrenze Rey und die 0,2%-Dehngrenze R, flieen als Bemes-
sungskennwerte direkt in die Auslegung realer Bauteile ein. Da die Ausnutzung von Werk-
stoffeigenschaften z. B. mit Hilfe von Leichtbaukonzepten zur Senkung des Energiebedarfs
oder zur Steigerung von Nutzlasten von Fahrzeugen, stindig an Bedeutung gewinnt, ist die
moglichst genaue und zuverldssige Bestimmung dieser Festigkeitskennwerte im Zugversuch
besonders wichtig [96].

Die Ergebnisse der Eignungspriifungen RZ DAP-1 und EA MT 1 sind fiir den Parameter
Ren bzw. Ry in Tabelle 5.1.2 gegeniibergestellt. In dieser Tabelle sind die Stoffwerte, die
Standardabweichung der Eignungspriifung &, die oberen Grenzwerte (OG) fiir z=2, die
unteren Grenzwerte (UG) fiir z= -2 und die Spannweite R (=OG-UG) der ausreichenden
Ergebnisse eingetragen. In die Spalte REL Ry bzw. REL Ry sind die Standardabweichung
fiir die Eignungspriifung &, die Grenzwerte fiir z=2 bzw. z=-2 und die Spannweite R relativ

zum jeweiligen Stoffwert aufgetragen, um die Ergebnisse miteinander vergleichen zu kénnen.
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Tabelle 5.1.2: Gegeniberstellung der Ergebnisse der Eignungsprifung EA MT 1 und RZ DAP-1

EAMT 1 RZ DAP-1
Rey REL R 4 Ry REL R,

in MPa in % in MPa in %
Auswertung nach
DIN ISO 5725-2 [54]
Stoffwert Xso 312,9 - 399,2 ---
o 150 33 10,5 14,4 3,6
Zis0 = 2 379 121,1 428 107,2
Ziso = -2 247 78,9 370 92,7
Riso 132 42,2 58 14,5
Auswertung mit robuster
statistischer Methode
Stoffwert X, 319 --- 399 -—-
G p 32,6 10,2 14,1 3,5
Zyoh = 2 384 120.,4 427 107,0
Zeop = -2 254 79,6 372 93,0
Ryob 130 40,8 50 12,5

Aus Tabelle 5.1.2 kann man folgendes entnehmen:

Eine mogliche Ursache

Verwendet man die Auswertung nach einer robusten statistischen Methode anstelle
der Auswertung nach DIN ISO 5725-2 [54], wird die Spanne der zuldssigen Werte R
kleiner.

In der Eignungspriifung EA MT 1 ist das Ergebnis eines Laboratoriums auch dann
noch ausreichend, wenn es mehr als 20% nach oben oder unten vom Stoffwert
abweicht. In der Eignungspriifung RZ-DAP 1 ist eine maximale Abweichung von
*+ 7% zuldssig — diese zuldssige Abweichung ist vom Standpunkt der technischen
Relevanz eines Priifergebnisses bereits bedenklich.

Bei der Eignungspriifung RZ-DAP 1 betrigt der Stoffwert X etwa 399 MPa und zwar
sowohl nach der Ermittlung mittels der robusten statistischen Methode als auch nach
der Ermittlung mittels DIN ISO 5725-2 [54]. Bei der Eignungspriifung EA MT 1
weichen diese Werte leicht voneinander ab.

fir die groBe Streuung der =zuldssigen Werte in der

Eignungspriifung EA MT 1 liegt in der fiir diese Priifaufgabe nicht ausreichenden Homo-

genitit des Materials.

In Tabelle 5.1.3 sind die Ergebnisse der Homogenitétspriifung fiir beide Eignungs-

priiffungen einander gegeniibergestellt. Die Homogenititspriifung der Eignungspriifung EA

MT 1 fiir Ry wurde an 15 Proben durchgefiihrt, die insgesamt 15 Einzelwerte lieferten. Die

Homogenitatspriifung der Eignungspriifung RZ-DAP 1 fiir R0, wurde an 47 Stangen durch-

gefiihrt und basiert auf insgesamt 92 Einzelwerten. Fiir den eigentlichen Versuch wurden

aufgrund der Ergebnisse der Homogenitatspriifung die besten 36 Stangen ausgewdhlt.
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Tabelle 5.1.3: Gegenuberstellung der Ergebnisse der Homogenitatsprifung
Eignungsprifung EA MT 1 und RZ DAP-1

Min Max R MW Median s SREL R

in MPa in MPa in MPa in MPa in MPa in MPa in % in %

RZ DAP-1 Ry 378 433 55 404,9 405,5 9,2 2,3 13,6
EAMT 1 Ren 253 325 72 2923 297 21,4 7,3 24,6

Die Bilder 5.1.3 und 5.1.4 zeigen fiir die jeweiligen Eignungspriifungen die Verteilung der
Einzelergebnisse der Homogenitétspriifung. Zur besseren Vergleichbarkeit wurden die ermit-
telten Werte klassifiziert und die Klassenhdufigkeiten wurden iiber der Klassenmitte aufge-
tragen. Die Klasseneinteilung ist dquidistant und betrdgt in beiden Darstellungen 10 MPa.

Die Homogenitétspriifung der Eignungspriifung RZ DAP-1 (Bild 5.1.3) zeigt gleichméBig
um den Mittelwert der Verteilung liegende Einzelwerte. Die Spannweite R der Einzelwerte
betriagt 55 MPa, das sind bezogen auf den Mittelwert 13,6%. Die Standardabweichung von
9,2 MPa betragt 2,3% des Mittelwertes. Der arithmetische Mittelwert und Median sind prak-
tisch identisch und liegen in der Klasse mit der grof3ten Héaufigkeit.

Die Homogenitdtspriifung der Eignungspriifung EA MT 1 zeigt, dass die Einzelwerte in
einer ungleichmédfigen, schiefen Verteilung vorliegen. Arithmetisches Mittel und Median
unterscheiden sich geringfiigig. Sie liegen nicht in der Klasse der groBten Haufigkeit. Die
Spannweite der Einzelwerte betrégt 72 MPa, das sind 24,6% bezogen auf den Mittelwert. Die
Standardabweichung von 21,4 MPa betrigt 7,3% des Mittelwertes. Die Standardabweichung
als MaB fiir die Streuung setzt sich prinzipiell aus einer verfahrensbedingten Streuung (Gerit,
Probenfertigung, Bediener) und einer werkstoffbedingten Streuung (Inhomogenitit)

zusammen.
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Bild 5.1.3: Homogenitatsprifung RZ DAP-1, Verteilung der 92 Einzelwerte
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Bild 5.1.4: Homogenitatsprifung EA MT 1, Verteilung der 15 Einzelwerte
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Geht man bei der Homogenitétspriifung fiir eine Eignungspriifung in einem Experten-
laboratorium von einer geringen verfahrensbedingten Streuung aus (vereinheitlichtes Priif-
verfahren, besonders qualifiziertes Personal, kalibrierte Priifmaschinen), so muss bei einer
groBen Standardabweichung der untersuchte Kennwert fiir dieses Material stark streuen. Das
Aussehen der Verteilung (Bild 5.1.4) ldsst ebenfalls auf eine starke Streuung der oberen
Streckgrenze schlieen. AuBerdem ist die Anzahl der gepriiften Proben im vorliegenden Fall
sicherlich nicht ausreichend.

Der vorliegende Werkstoff ist fiir eine Eignungspriifung ,,Zugversuch* fiir den Parameter
,obere Streckgrenze® nicht ausreichend homogen.

Eine weitere mogliche Ursache fiir die grofle Streuung der zuldssigen Werte in der
Eignungspriifung EA MT 1 liegt darin, dass die obere Streckgrenze Ry stark von der
Priifgeschwindigkeit abhéngt. Nach DIN EN 10002-1 [93] muss die Querhauptsgeschwindig-
keit innerhalb des elastischen Bereichs und bis zur oberen Streckgrenze so konstant wie
moglich gehalten werden. Fiir Stahl muss die Spannungszunahmegeschwindigkeit zwischen
6 und 60 MPa s liegen. Der Vorschlag der Arbeitsgruppe ECISS/TC 1/WG 1, basierend auf
einer Arbeit von AEGERTER et al. [97], zur Uberarbeitung der EN 10002-1 sieht vor, im
elastischen Bereich die Steuerung der Priifmaschine mittels der Dehngeschwindigkeit
vorzunehmen.

Die vorgeschlagene Dehngeschwindigkeit von 0,00025 s + 20% stellt eine drastische
Verminderung der zuldssigen Geschwindigkeit und starke Einschrinkung des zulédssigen
Geschwindigkeitsbereichs dar, um eine moglichst grofle Vergleichbarkeit der Priifergebnisse
fiir Rey bzw. Ry, sicherzustellen.

Fiir die Ausrichtung einer Eignungspriifung empfiehlt es sich, (bis dieser Vorschlag in die
Normung einfliefit) die Spannungs- bzw. Dehnungszunahmegeschwindigkeit in den Rand-
bedingungen fiir die Eignungspriifung entsprechend einzuschrianken. Die Parameter miissen in

Vorversuchen ermittelt werden.
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5.2 Eignungsprufungen mit Harteprufverfahren
Harte wird tiblicherweise definiert als der Widerstand eines Stoffes gegen das Eindringen
eines anderen Korpers. Die Hirtepriifung liefert schnell und praktisch zerstérungsfrei
Anhaltswerte fiir die statische Festigkeit eines Werkstoffes, liber sein Verschleilverhalten und
die RegelmiBigkeit einer Wéarmebehandlung. Man kann die Hairte nach folgenden
grundsitzlichen Methoden ermitteln:

e Ritzen der Oberfliche;

e FEindringen eines Priifkdrpers unter statischer Belastung;

e FEindringen eines Priifkdrpers unter dynamischer Belastung;

e Riickprall infolge elastischen Verhaltens des Priifstiicks.

Die weiteste Verbreitung und grote Bedeutung haben die statischen Priifverfahren, die ein
Standardpriifverfahren aller Laboratorien fiir mechanisch-technologische Werkstoffpriifung
sind. Bei diesen Priifverfahren wird eine Priifkraft sto3frei aufgebracht und wirkt ruhend eine
vorgegebene Zeit auf die Probe ein. Nach der Entlastung wird ein bleibender Eindruck
vermessen und die Hérte als Quotient aus Priifkraft und Eindruckflache berechnet, dies sind
die Verfahren Hartepriifung nach Vickers und Hértepriifung nach Brinell.

Eine andere Moglichkeit ist das Messen der Eindringtiefe bei vorgegebener Priifkraft und
die direkte Umwandlung in einen Hértewert, die Hartepriifung nach Rockwell.

Das modernste Hartepriifverfahren ist die Martensharte HM (friiher Universalhidrte HU).
Sie wird durch Indentereindruckversuche ermittelt, bei denen die Kraft und die Eindringtiefe

kontinuierlich wihrend der Be- und Entlastung registriert werden [98].
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5.2.1  Eignungspriifung Hértepriifung nach Vickers

Das Priifverfahren Hértepriifung nach Vickers ist in der DIN EN ISO 6507-1 [99] genormt.

Ein Diamant-Eindringkdrper in Form einer geraden Pyramide mit quadratischer Grundfldche

und einem festgelegten Winkel zwischen den gegeniiberliegenden Fliachen wird in die

Oberfliache einer Probe gedriickt. Zur Ermittlung der Vickershirte werden die Diagonalen d;

und d, des Eindrucks vermessen, der sich nach Wegnahme der Priifkraft F auf der Priiffliche

befindet, vgl. Bild 5.2.1.1. Die Vickershirte ist proportional dem Quotienten aus der Priifkraft

und der Oberfliche des Eindrucks, der als gerade Pyramide mit quadratischer Grundfldche

und gleichem Winkel wie der Eindringkdrper angenommen wird [99].

|

a) Diamant-EindringkBrper “

b) Vickers-Eindruck

e
o

Bild 5.2.1.1: Hartepriifung nach Vickers, Verfahrensprinzip (schematisch) aus [99]

Die wesentlichen Grofen zur Bestimmung der Vickershirte sind in Tabelle 5.2.1.1

zusammengestellt.

Tabelle 5.2.1.1: GroRen zur Bestimmung der Vickersharte aus [99]

Symbol Benennung
a Winkel zwischen gegeniiberliegenden Flachen des pyramidenférmigen Eindringkdrpers (136°)
F Prifkraftin N
d arithmetischer Mittelwert der beiden Diagonalenlangen d, und d; (nach Bild 1) in mm
HV Vickersharte Prifkraft

= t
Konstante X S erfiache des Eindrucks

136°
2 F sin
= 0,102 7 = 0,189 1 7z
KUNG: K : : 0,102
ANMERKUNG: Konstante = gn— 9.806 65 ¥
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Die Hartepriifung nach Vickers ist in Abhédngigkeit von der Priitkraft F in drei Bereiche
eingeteilt: Mikrohértebereich (0,099 N bis 0,98 N), Kleinkraftbereich (1,96 N bis 29,4 N) und
konventioneller Hértebereich (49 N bis 981 N). Da die Eindriicke geometrisch immer &hnlich
bleiben, sind die ermittelten Hartewerte im Normalfall unabhéngig von der GroBe der
Priifkraft. Im Kleinkraft- und im Mikrohértebereich ist eine Zunahme der Hirtewerte zu
beobachten, da der Anteil elastischer Verformungen groBer wird [100]. Die zuléssigen
Priitkréfte sind in DIN EN ISO 6507-1 [99] tabelliert.

Die Priifung erfolgt an einer glatten, ebenen Oberfléche, die frei von Verunreinigungen sein
muss. Die Oberfliachengiite der Priiffliche muss die exakte Messung der Eindruckdiagonalen
ermdglichen. Die Probe muss in einer starren Aufnahme liegen und darf sich wéhrend der
Priifung nicht verschieben. Der Eindringkorper wird auf die Oberfldche aufgesetzt und die
Priifkraft ist sto- und erschiitterungsfrei aufzubringen. In Tabelle 5.2.1.2 sind weitere
Priifbedingungen zusammengefasst.

Es werden die Lingen der beiden Diagonalen gemessen. Fiir die Berechnung der Vickers-
hirte ist der arithmetische Mittelwert der beiden zu verwenden. An ebenen Oberfldchen darf
die Differenz der beiden Diagonalen nicht mehr als 5% betragen. Die Ermittlung des Priifer-
gebnisses erfolgt entweder rechnerisch nach der Formel aus Tabelle 5.2.1.1 oder iiber die in

DIN EN ISO 6507-1, Anhang C [99] enthaltenen Tabellen.
Tabelle 5.2.1.2: Harteprifung nach Vickers, Prifbedingungen [99]

Priiftemperatur 23+£5°C
Zeit zum Aufbringen der Priifkraft* 2 bis 8 sec
Einwirkdauer der Priifkraft* 10 bis 15 sec
Mindestdicke der Probe min. 1,5d
Abstand eines Priifeindrucks (Mittelpunkt) vom Rand min. 2,5d
(Stahl, Kupfer, Kupferlegierungen)

Abstand eines Priifeindrucks (Mittelpunkt) vom Rand min. 3 d
(Blei, Zinn. Leichtmetalle und deren Legierungen)

Abstand zweier nebeneinander liegender Priifeindriicke (Mittelpunkte) min. 3 d
(Stahl, Kupfer, Kupferlegierungen)

Abstand zweier nebeneinander liegender Priifeindriicke (Mittelpunkte) min. 6 d
(Blei, Zinn. Leichtmetalle und deren Legierungen)

* gilt fur den konventionellen Hartebereich

Die Hartepriifung nach Vickers ist fast universell anwendbar und eignet sich sowohl fiir
sehr weiche als auch fiir sehr harte Werkstoffe, ebenso fiir diinne Teile und Schichten. Die
Hartewerte betragen zwischen 3 HV (z. B. Blei) und 1500 HV (Hartmetall). Der wesentliche
Vorteil des Hartepriifverfahrens nach Vickers liegt darin, auch bei kleinen Eindriicken die

Diagonalen des Eindruckquadrates genau ausmessen zu konnen.
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5.2.1.1 Untersuchungsprogramm
Fiir die Eignungspriifung EPHV-1 HV 10/30 [25] wurden folgende Aufgaben festgelegt, zu
denen die teilnehmenden Laboratorien eine Leistung erbringen sollten:

(1) Hartemessung nach Vickers: Abweichung des Mittelwertes vom Stoffwert.

(2) Hartemessung nach Vickers: Wiederholbarkeit.

(3) Vermessen von Referenzhérteeindriicken.

Die Homogenitéitsuntersuchung der Proben erfolgte nach der in Tabelle 5.2.1.3 mit ,, X*

gekennzeichneten Methode. Auf die im Rahmen der Eignungspriifung gewonnenen Daten
wurden die in den Tabellen 5.2.1.4 bis 5.2.1.5 mit ,,X* gekennzeichneten Methoden auf die

Leistungskriterien (1) und (2) angewendet und anschlieBend kritisch untersucht und bewertet:

Tabelle 5.2.1.3: Homogenitatsuntersuchung

Einfaktorielle Varianzanalyse (Kap. 4.1.1) -

Nach ISO/DIS 13528:2002 (Kap. 4.1.2) -

Andere Vorgehensweisen (Kap. 4.1) X

Tabelle 5.2.1.4: Bestimmung des Stoffwertes X

Methode (nach Kapitel 4.2)

Bekannter Wert (Methode A) -

Zertifiziertes Referenzmaterial (Methode B) X

Referenzmaterial (Methode C) B

Konsenswert Experten (Methode D) -

Konsenswert Teilnehmer (Methode E) -

Tabelle 5.2.1.5: Berechnung der Standardabweichung der Eignungsprifung o

Methode (nach Kapitel 4.4.1)

Vorgeschriebener Wert X

Festlegung eines erwiinschten Leistungsniveaus

Prazisionsexperiment nach DIN ISO 5725-2 -

Konsenswert, robuste Datenauswertung

In Tabelle 5.2.1.6 sind die untersuchten Verfahren zur Berechnung der Leistungsstatistik

zusammengestellt.

Tabelle 5.2.1.6: Berechnung der Leistungsstatistik

Methode (nach Kapitel 4.4.2)

Schitzung der systematischen Abweichungskomponente D

Prozentuale Differenz Do, X

z-Scores

Histogramm

Saulendiagramm
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5.2.1.2 Programm der Eignungspriifung

Die Teilnehmer erhielten als Probematerial eine zertifizierte Hértevergleichsplatte der
Materialpriifungsanstalt Nordrhein-Westfalen (MPA NRW), Dortmund ,siche Bild 5.2.1.2.
Auf dieser Hirtevergleichsplatte sollten an vorgegebenen Priiforten je sechs Hartemessungen
HV 10 und sechs Hirtemessungen HV 30 durchgefiihrt werden. Zusétzlich waren in die
Hértevergleichsplatte von der MPA NRW Dortmund Referenzhirteeindriicke eingebracht
worden, die von den Teilnehmern vermessen werden sollten. Das Vermessen der Referenz-
eindriicke erlaubt den Priiflaboratorien ihre Geréteoptik zu tiberpriifen. Auf jeder Hérte-

vergleichsplatte priifen bis zu sieben Laboratorien.

ATy 2 34 5 B 7 & B0 RS

5 w0 4 HwW 3O Pl

Bild 5.2.1.2; Hartevergleichsplatte mit Raster
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5.2.1.3 Materialauswahl und Homogenitatspriifung

Bei der Eignungspriifung wurden insgesamt achtzehn von der MPA NRW Dortmund
zertifizierte Hirtevergleichsplatten als Referenzmaterial verwendet. Die Hirte der Platten
betrug 390 bis 405 HV 10 bzw. 390 bis 405 HV 30. Sie wurden mittels eines Gitternetzes
jeweils in 13x13 gleich groBe Priiffelder aufgeteilt, um den Laboratorien anhand einer
Priifschablone eindeutige Priiforte zuzuweisen.

Obwohl zertifizierte Hirtevergleichsplatten verwendet wurden, ist eine zufillig
ausgewdhlte Platte auf Homogenitit gepriift worden. Drei Priifer, denen der Referenzwert
nicht bekannt war, haben mit derselben Priifmaschine die Harte HV 10 in sdmtlichen 169
Feldern gemessen. Die Ergebnisse dieser Priifung sind in Tabelle 5.2.1.7 zusammengefasst
und dem Referenzwert der MPA NRW Dortmund fiir die Hértevergleichsplatte
gegeniibergestellt.

Vergleicht man fiir die einzelnen Priifer die Kennzahlen der Verteilungen, so ergibt sich
folgendes Bild: in allen drei Féllen liegt eine symmetrische Verteilung vor (Mittelwert =
Median) bei gleichzeitig geringer Streuung (die Standardabweichung s bzw. die Spannweite
der Ergebnisse R sind klein). AuBlerdem sind die Anforderungen der DIN EN ISO 6507-2,
Tabelle 4 und Tabelle 5 beziiglich der zuldssigen Abweichung vom Referenzwert und
Wiederholbarkeit (vgl. Kap. 5.1.2.4) fiir alle drei Versuchsreihen erfiillt. Aufgrund dieses
Ergebnisses werden die zertifizierten Hartevergleichsplatten fiir die Verwendung als

Referenzmaterial in diesem Ringversuch als ausreichend homogen angesehen [24].

Tabelle 5.2.1.7: Ergebnisse der Homogenitatsprifung

Referenzwert Priifer 1 Priifer 2 Priifer 3

2 Mittelwert D pm 214,359 213,747 | 212,659 | 214,147
g Standarda~bweichung Sb um 0,1267 0,3636 0,2782 0,3278
% Median D pm 214,3875 213,831 | 212,756 | 214,268
§n Rp = D - Dinin pm 0,345 1,915 1,574 1,212
a Wiederholprizision % 0,16 0,90 0,74 0,57
. Mittelwert 1 HV 10 403.6 4059 4102 4043
% Standardabweichung sy HV 10 0,48 1,42 1,00 1,28
;a; Median H HV 10 403,5 406 410 404
= | Ry = Hywe- Homn HV 10 13 7 6 5

Abweichung vom Referenzwert % - 0,29 0,79 0,10

82



5.2.1.4 Abweichung des Labormittelwertes vom Stoffwert

Bei Verwendung eines zertifizierten Referenzmaterials wird der zertifizierte Referenzwert
jeder Hirtevergleichsplatte als Stoffwert X verwendet. Gleiches gilt sinngeméif fiir die vor-
gegebenen Hirteeindriicke. Die DIN EN 6507-2 [101] gibt die zuldssigen Abweichungen bei
der Priifung der Priifmaschine vor, so dass keine Berechnung der Standardabweichung der
Eignungspriifung 6 notwendig ist. Da die Laboratorien nicht alle auf derselben Haérte-
vergleichsplatte messen, werden die Priifergebnisse auf den Referenzwert bezogen. Die Aus-
wertung erfolgt liber die Bestimmung der prozentualen Differenz Do,. Am Beispiel der Hérte-

messung HV 10 werden im Folgenden die Ergebnisse der Eignungspriifung vorgestellt:

Vermessen der Referenzeindriicke
Mit dem Ausmessen vorgegebener Diagonalen sollte die von den Laboratorien verwendete

Geriteoptik iiberpriift werden. Die zuldssige Abweichung beim Vermessen der vorge-
gebenen sechs Harteeindriicke wurde auf +1% festgelegt. Diese Abweichung entspricht
rechnerisch einer Abweichung von rd. £2% fiir einen aus den gemessenen Diagonalen
ermittelten Hartewert. In Bild 5.2.1.3 sind die Ergebnisse der Priifungen zusammengestellt.

Die Ergebnisse von 28 % der Teilnehmer weichen um mehr als 1% vom Stoffwert ab. Beim
Analysieren der Darstellung (Bild 5.2.1.3) fallt auf, dass die von den Laboratorien ermittelten
Werte nicht symmetrisch um den Stoffwert verteilt sind. 80 % der ausgewerteten Ergebnisse
ist kleiner als der Stoffwert, nur 20 % der Werte sind groBer oder gleich dem Stoffwert. Eine
offensichtliche Ursache fiir diese ungleiche Verteilung war nicht zu erkennen.

Die Wiederholprizision der Messungen wird in Anlehnung an DIN EN ISO 6507-2,

Tabelle 4 [101] bestimmt. Als Kritertum wird herangezogen %*IOO%SZ%, mit

dmax/min grofBte/kleinste Eindruckdiagonale, d Mittelwert aus allen Eindruckdiagonalen.
In Bild 5.2.1.3 sind die Ergebnisse aller Laboratorien graphisch dargestellt. Neun Laborato-
rien weisen eine Wiederholpréazision von 100 % auf. Dies Ergebnis ist in Kenntnis der

Einflussgrofen des Priifverfahrens nicht nachvollziehbar.
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Bild 5.2.1.3: Vermessen der Referenzeindriicke, Abweichung vom Stoffwert X

Max. Abweichung: 30,5%

Wiederholprazision: Abweichung in %

Labor-Nr.

Bild 5.2.1.4: Vermessen der Referenzeindriicke, Wiederholprazision
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Hdrtemessung HV 10
Als Abweichung der Hirtepriifmaschine nach DIN EN ISO 6507-2, Tabelle 5 [101]

bezeichnet man die Differenz zwischen dem Mittelwert der gemessenen Hartewerte und der
Harte der verwendeten Héartevergleichsplatte. Diese Abweichung wird in Prozent angegeben.
Fiir das Verfahren HV 10 sind maximal +3% zuldssig. Die Ergebnisse sind in Bild 5.2.1.6
zusammengestellt. Die eingereichten Ergebnisse sind gleichmidfig um den Stoffwert verteilt,
nur 7 von 106 Laboratorium (6,6 %) erfiillen nicht die Anforderung der Norm. Wie
nachtrégliche Untersuchungen zeigten, sind die Fehler entweder auf fehlerhaftes Ausmessen
der Eindriicke oder auf eine falsche Wahl der Priifkraft zuriickzufiihren.

Die Wiederholprézision der Priifmaschine (DIN EN ISO 6507-2, Tabelle 4, [101]) wird
durch die Differenz zwischen der groBten und kleinsten Eindruckdiagonalen® dargestellt.
Bezieht man diese Differenz auf den Mittelwert aller Eindruckdiagonalen (eines Labors), ist
eine Abweichung von 2% zuldssig (Bedingung @©). Gleichzeitig diirfen die ermittelten
Hartewerte (Bedingung @) hochstens 11 HV 10 voneinander abweichen.

In den Bildern 5.2.1.6 (Bedingung ®) und 5.2.1.7 (Bedingung @) sind die Ergebnisse
zusammengestellt. Die Ergebnisse wurden mit beiden Bedingungen auf eine ausreichende
Wiederholprizision verglichen. Dabei zeigte sich, dass 3,8 % der Teilnehmer die Bedingung
@ nicht erfiillen; die schirfere Bedingung @ wird von 7,5 % der Teilnehmer nicht
eingehalten.

Vier Laboratorien, die gemdfl Bedingung @ noch eine ausreichende Wiederholprézision
erzielen, erfiillen Bedingung @ nicht mehr.

Bei vier dieser Laboratorien ergab eine Nachmessung, dass die Eindriicke bei
ordnungsgeméler Ausmessung eine geringere Streuung aufweisen als die Streuung, die sich
mit den von den Priiflaboratorien ermittelten Messwerten ergibt.

Neun Laboratorien geben eine Wiederholprizision von 100 % an. Unter Beriicksichtigung
der EinflussgroBBen des Messverfahrens sind diese Ergebnisse nicht nachvollziehbar. Einige
Laboratorien gaben zwdlf bis auf Sum identische Ergebnisse an. Ein Nachmessen dieser
Eindriicke konnte diese Ergebnisse nicht reproduzieren, zumal einige der Eindriicke

geometrisch offensichtlich nicht vollkommen waren.

¢ Eindruckdiagonale ist hier das arithmetische Mittel aus den jeweils zwei an einem Prifeindruck gemessenen

Eindruckdiagonalen.
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Bild 5.2.1.7: Harteprtfung HV 10, Wiederholprazision, Bedingung @

Die Verwendung von zertifiziertem Referenzmaterial und die Beurteilung einer
Eignungspriifung nach Normvorgaben, fiihrt zu einer relativ einfach durchzufiihrenden Aus-
wertung der Eignungspriifung, da der rechnerische Aufwand gering gehalten wird. Die Vor-
gaben sind technisch relevant, den Teilnehmern bekannt und daher leicht nachzuvollziehen.

Das Ergebnis der Eignungspriifung weist erstmalig auf ausreichender Datenbasis nach, dass
die Vorgaben der DIN EN 6507-2 [101] beziiglich der zuldssigen Abweichung der Priif-
maschine und der Wiederholgenauigkeit zutreffend sind. Die Vorgaben sind konservativ,
denn die Ergebnisse der meisten Teilnehmerergebnisse liegen noch relativ weit von den

vorgegebenen Grenzen entfernt.
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5.2.2  Eignungspriifung Hértepriifung nach Brinell

Das Priifverfahren Hartepriifung nach Brinell ist in der DIN EN ISO 6506-1 [102] genormt.
Es eignet sich fiir metallische Werkstoffe bis zu einer Grenzhérte von 650 HBW.

Eine Hartmetallkugel mit dem Durchmesser D wird mit der Priitkraft F senkrecht auf die
Oberflache einer Probe gedriickt, siehe Bild 5.2.2.1.

Fl .

o

N

@Gﬁ

A\

Bild 5.2.2.1: Harteprifung nach Brinell, Verfahrensprinzip (schematisch) aus [102]

Der Eindruckdurchmesser d, der sich nach Wegnahme der Priifkraft F auf der Priiffldche
befindet, wird gemessen. Die Brinellhérte ist proportional dem Quotienten aus der Priifkraft
und der gekriimmten Oberflache des Kugeleindrucks. Die Oberflache wird als kalottenformig
angenommen mit einem Kriimmungsradius, der dem halben Durchmesser D der verwendeten
Kugel entspricht. Die wesentlichen GroBen zur Bestimmung der Brinellhdrte sind in Tabelle
5.2.2.1 zusammengestellt.

Die GroBBe der Priifkraft F hiangt ab vom gewéhlten Kugeldurchmesser D und dem zu prii-
fenden Werkstoff. Damit die Eindriicke &hnlich werden, gibt die DIN EN ISO 6506-1 [102]
fiir verschiedene Werkstoffe bestimmte Beanspruchungsgrade 0,102 F/D? (in N/mm?) vor. So
betridgt der Belastungsgrad fiir Stdhle 30 N/mm?, fiir Leichtmetalle und ihre Legierungen
(Harte <35 HBW) 2,5 N/mm?. Die Hérte ist unabhingig von der Priifkraft F und dem Kugel-
durchmesser D, solange der Eindruckdurchmesser d zwischen 0,24 D und 0,6 D liegt [102].
GroBere und kleinere Eindriicke oder andere Belastungsgrade fiihren zu falschen und nicht
mehr direkt miteinander vergleichbaren Priifergebnissen [100]. Die Belastungsgrade, die zu-
lassigen KugelgroBen und zuldssigen Priitkrifte sind in der DIN EN ISO 6506-1 [102]
tabelliert.

88



Die Priifung erfolgt an einer glatten, ebenen Oberflache, die frei von Verunreinigungen sein

muss. Die Oberflichengiite der Priiffliche muss die exakte Messung des Eindruck-

durchmessers ermoglichen.

Tabelle 5.2.2.1: GréRen zur Bestimmung der Brinellharte aus [102]

- | |
FO.";e' | Benennung | Ein-
zeichen heit

D Durchmesser der Kugel mm
F Prifkraft | N
d Mittlerer Durchmesser des Eindruckes | mm
[ d,+d '
(=222
\ D)
dy,d, | Durchmesser des Eindrucks, mm
gemessen um 90° |
h Eindrucktiefe mm
| D-yD*-d?
| =
| 2
HBW Brinellharte
’ Prufkraft
= Konstante - ———————
| Oberflache des Eindrucks
f oF
[=0102 - ——/———
xD(D-|D?-d?
0.102 F/D?| Beanspruchungsgrad N/mm?
ANMERKUNG: K 1 1 0,102
:Konstante = — = =0,
g, 980665
g, Fallbeschleunigung

Die Probe muss in einer starren Aufnahme liegen und darf sich wihrend der Priifung nicht

verschieben. Der Eindringkdrper wird auf die Oberfliache aufgesetzt und die Priifkraft ist stof3-

und erschiitterungsfrei aufzubringen. In Tabelle 5.2.2.2 sind weitere Priifbedingungen

zusammengefasst.

Tabelle 5.2.2.2: Harteprifung nach Brinell, Priifbedingungen [102]

Priiftemperatur 23+£5°C
Zeit zum Aufbringen der Priifkraft 2 bis 8 sec
Einwirkdauer der Priifkraft 10 bis 15 sec
Abstand eines Priifeindrucks (Mittelpunkt) vom Rand min. 2,5d
Abstand zweier nebeneinander liegender Priifeindriicke (Mittelpunkte) min. 3d

Die Mindestdicke der Probe ist in Abhéngigkeit vom Eindruckdurchmesser in der Priifnorm

tabelliert (DIN EN ISO 6506-1, Anhang B [102]). Die Ermittlung des Priifergebnisses erfolgt

entweder rechnerisch nach der in Tabelle 5.2.2.1 angegebenen Formel oder iiber die in DIN

EN ISO 6506-1, Anhang C [102] enthaltenen Tabellen.
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5.2.2.1 Programm der Eignungspriifung
Analog zur Eignungspriifung ,,Hartepriifung nach Vickers®, vgl. Kapitel 5.2.1, wurde den
Teilnehmer als Probematerial eine zertifizierte Hartevergleichsplatte der MPA NRW
Dortmund zur Verfiigung gestellt. Auf dieser Hirtevergleichsplatte sollten an vorgegebenen
Priiforten je fiinf Hartemessungen HBW 2,5/187,5 durchgefiihrt werden. Um den Labora-
torien Gelegenheit zu geben, die Optik der eingesetzten Priifmaschinen zu liberpriifen, wurden
auf der Hartevergleichsplatte durch die MPA NRW Dortmund Referenzeindriicke einge-
bracht. Die Eignungspriifung wurde in aufeinander folgenden Runden durchgefiihrt, so dass
auf jeder Hartevergleichsplatte bis zu sieben Laboratorien gepriift haben.

Die Eignungspriffung ergab fiir die einzelnen Kriterien die in Tabelle 5.2.2.3

zusammengestellten Ergebnisse:

Tabelle 5.2.2.3: Harteprufung nach Brinell, Ergebnisse der Eignungsprifung [28]

Anzahl TN Positive Ergebnisse
Grenzabweichung der Priifmaschine 90 82%
Wiederholpriizision der Priifmaschine 85 97%

Dariiber hinaus wurde die Durchfithrung der Priifung hinsichtlich der Normvorgaben
(kleinster Messschritt, Lastaufbringung und —einwirkung) betrachtet. Dabei stellte sich
heraus, dass 33 Laboratorien zum kleinsten Messschritt entweder keine Angaben machen
konnten oder nach eigenen Angaben die Vorgaben der Norm nicht einhalten. Zehn
Laboratorien halten nach eigenen Angaben die Zeitvorgaben fiir die Lastaufbringung bzw. —
einwirkung nicht ein.

Insgesamt zeigt das Ergebnis der Eignungspriifung die liberwiegend gute Qualitdt der
Durchfiihrung der Hartepriifung nach Brinell gemd3 DIN EN ISO 6506-1 [102] in Europa.
Die auf die Priifnorm bezogenen Laborergebnisse lassen den Schluss zu, dass die Ausbildung
der Priiferinnen und Priifer, der Zustand und die Kalibrierung der eingesetzten Priifgerite ein
hohes Niveau erreicht haben. Als Grund fiir die Priifqualitit kann die regelmiBige
Kalibrierung der Gerite und die von den Gutachtern geforderten Hartvergleichsplatten zur
regelméBigen indirekten Priifung der Gerdte angefiihrt werden.

Die iiberpriiften Ergebnisse, die nach den Angaben der Laboratorien auferhalb der
zuldssigen Grenzen liegen, ergab, dass hdufig Messfehler vorliegen. Die von der MPA NRW
Dortmund nachgemessenen Eindriicke hitten in einigen Fillen die Normkriterien erfiillt. Dort
liegt ein Verbesserungspotential fiir die Teilnehmer.

Die Durchfithrung und Auswertung der Eignungspriifung HBW 2001 [28] fiihrt im Rahmen
dieser Arbeit zu keiner neuen Erkenntnis, die iiber die im Kap. 5.2.1 bereits diskutierten

Punkte hinausgeht.

90



Als zusitzlich Nutzanwendung dieser Eignungspriifung wurde die Messunsicherheit der
Priiflaboratorien fiir dieses Priifverfahren nach UNCERT Code of Practice No. 14 (COP 14)
[103] bestimmt. Zu diesem Zweck erhielten die Teilnehmer ein handelsiibliches Material mit

dhnlicher Harte wie die Hértevergleichsplatte, an dem sie die Hirte bestimmen sollten.

5.2.2.2 Bestimmung der Messunsicherheit des Priifverfahrens

Bei allen Messungen muss man bei Versuchswiederholungen mit unterschiedlichen
Ergebnissen rechnen, man spricht von einer Streuung der Messergebnisse. Oft werden mit
Messergebnissen, aufgrund einer hohen Ablesegenauigkeit, Messgenauigkeiten vorgetiuscht,
die gar nicht vorhanden sind. Daher ist eine der wichtigsten Bedingungen fiir einen
erfolgreichen Messvorgang, liber die Mess- und Aussagegenauigkeit der ermittelten Daten
Bescheid zu wissen [104, 105].

Der besondere Wert der Eignungspriifung HBW 2001 [28] liegt in der Verwendung der
Ergebnisse zur Uberpriifung und Beurteilung des Verfahrens zur Bestimmung der
Messunsicherheit auf Basis des COP 14 [103]. Die Abschitzung der Messunsicherheit nach
COP 14 [103, 106, 107] erfordert eine Messung auf einem Probematerial, welches moglichst

keine Hartevergleichsplatte sein sollte.

U:Z*\/u§+u%m’ +uZRM+u%+u;S +u§ (5.2.1)
~ U
U==——*100%
X erur (5.2.2)
mit
U Erweiterte Messunsicherheit
U Relative erweiterte Messunsicherheit
u, Standardmessunsicherheit aus der Grenzabweichung (1) der Hértepriifmaschine
Tem Messunsicherheit (1o) der Hértepriifmaschine zum Kalibrieren der Hértevergleichsplatte
Uy Standardmessunsicherheit der Hartevergleichsplatte
U Standardmessunsicherheit der Hértepriifmaschine bei Messung auf der
Hartevergleichsplatte
Uy Standardmessunsicherheit durch den kleinsten Ableseschritt
u- Standardmessunsicherheit bei der Priifung eines Probematerials

Es lagen Messergebnisse von 88 Laboratorien vor. Fiir alle Laboratorien, welche die
Anforderungen der DIN EN ISO 6506-2 [108] erfiillen, wurden die in Bild 5.2.2.2 in einer
Ubersicht zusammengestellten erweiterten Messunsicherheiten U fiir die Messung auf dem
Probematerial nach den Gleichungen (5.2.1) und (5.2.2) berechnet. Der Rechenweg ist mit

einem Beispiel in Tabelle 5.2.2.3 tabellarisch zusammengefasst.
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Beispiel: Hértevergleichsplatte mit einem Mittelwert von 246,8 £ 1,5 HBW 2,5/187,5. Die Einzelwerte der Kalibrierung betragen 246,9 - 245,8 -

Tabelle 5.2.2.3: Berechnung von U:2*\/uz. U AUy, Tl U, U

246,3 - 247,9 - 247,0 HBW 2,5/187,5; die resultierende Standardabweichung ist sy =0,79 HBW 2,5/187.,5.

E Beschreibung Formel- Formel Fundort / Nachweis Beispiel

e zeichen

g [..] = HBW 2,5/187,5
&

1 Standardme'ssunsmherhelt aus der u, u ,, nach 0,02%246.8
Grenzabweichung (1c) der u u, =2 SO 6506.2 =———=1,763
Hértepriifmaschine E 2,8 DINENT 506-2, 2.8

Tabelle 2

2 | Messunsicherheit (1) der ) o '

Hirtepriifmaschine zum Kalibrieren " U e Yy 2, 2eMaB Kalibrierschein " _L5 0.75
der Hirtevergleichsplatte Herm Xew 9 der Hirtevergleichsplatte Xaw 5

3 | Mittelwert und Standardabweichung ¥ 1, Zn:X
der M beim Kalibri d _ CRM =— ; " . . —
Heéirrte\?esrs;lrel:%(:elrllspggle atibrieren et |-~ o n =T X, gemiB Kalibrierschein der Xewe = 2468

S ¥ou 1 <& — . Hartevergleichsplatte Syemy = 0,79
‘ Xews 1 (Xi(CRM) — X crnr)
—1 =1
4 Stflndardme§sunsicherheit der 1*s, t=1,15 (Student-Faktor) fiir n=5 L 1,15%0,79 0.406
Hartevergleichsplatte Ucgy Ucpur —T und a=68.3% CRM = \/g =0,
5 | Mittelwert und Standardabweichung 7 1, iH Einzelmessungen:
der Messungen auf der — = i )
Hiirtevergleichsplatte H n o Hi gemiB DIN EN ISO 6506, 246,0_—245,0—246,0—246,0—246,0
Sy 1 < = Teil 2, Abs. 5.6 H =2458/5,=0,45
Sy=.——=) (H, -H
H \/n _ 1 ;( i )
6 | Standardmessunsicherheit der * . *
t*s = - = 1,15*0,45
Hirtepriifmaschine bei Messung auf U U =—7zntl 1,15 (Student-Faktor) fur n=5 =

der Hartevergleichsplatte

und a=68,3%

u =0,23

T




= Beschreibung Formel- Formel Fundort / Nachweis Beispiel
E zeichen
g [.] = HBW 2,5/187,5
&
7 Mi'ttelwer.t. und St'andardabweichqng o l R . Einzelmessungen:
bei der Priifung eines Probematerials - , L ‘ 288,0-290,0—285.0-285,0-282.0
X, =l X; : 5 Messungen auf Z
p . x=286,0
. 1 ) Probematerial
s, 2 =) 5. =3,08
— 1= x )
8 Sta.l_ndardn.lessunsicherheit.bei der N Y- t*s, t=1,15 (Student-Faktor) fiir n=5 o 1,15%3,08 1584
Priifung eines Probematerials : T \/; und a=68,3% : —\/g ,
9 | Standardmessunsicherheit durch
den kleinsten Ableseschritt i
u, =2 ms=1 HBW u, =—==0577
u,, V3 V3
10 Berechm.mg der erweiterten 176> + 0,75 + 0,392
Messunsicherheit U =2%
_ 2, 2 2 22 Schritte 1 bis 8, +0,23% +0,577* +1,59°
y U—2*\/uE FUL A Uy U U 0=05%
U=5]13
11 | Ergebnisprotokollierung YextU Schrltie 70und 9 Y =28 6.0+513
0=95%
ALTERNATIV
12 | Berechnung der erweiterten relativen
A | Messunsicherheit U 513
N =t *100% Schritte 10b1s 9, U=-22_%100%= 2.1%
U X cru o=95% 246,8
13 | Ergebnisprotokollierun = - Schritte 7 und 11A =
geoRIS g X=x+U chnt (:’_9;; X =286,0 HBW 2,5/187,5+2,1%
— 1]




7,0

6,0
5,0
B0 ettt
3,0 - veses®®?
2,0

1,0 1

Rel. erweiterte Messunsicherheit in %

0,0

Labor-Nr.

Bild 5.2.2.2:  Harteprifung HBW 2,5/187,5,
Bestimmung der erweiterten Messunsicherheit U gemal UNCERT COP 14 [103]

Der UNCERT COP 14 ist geeignet, die Messunsicherheit fiir eine Hartepriifung nach Brinell
auf einfache und technisch aussagefdahige Weise zu bestimmen. Dominierender Faktor bei der
Berechnung ist die aus der zuldssigen Grenzabweichung der Priifmaschine resultierende
Standardmessunsicherheit ug. Eine Verminderung der zuldssigen Grenzabweichung der
Priifmaschine fiihrt damit zu einer Verbesserung der Messunsicherheit. Wie in Kapitel 5.2.2.4
fiir die Hartemessung nach Vickers gezeigt, konnte die Eignungspriifung HBW 2001 [28]
nachweisen, dass die diesbeziiglichen Normvorgaben konservativ und von den Laboratorien
sicher eingehalten werden konnen. Eine Absenkung der zuldssigen Grenzabweichung einer

Hartepriifmaschine um ca. 20 % ist technisch vertretbar.
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5.3 Eignungsprufung Metallographie

Die Metallographie befasst sich mit der Herstellung von Schliffbildern, um aus diesen
Aufschluss iiber den Gefiigeautbau eines metallischen Werkstoffes zu erhalten und den
Zusammenhdngen zwischen Aufbau und FEigenschaften in physikalischer, chemischer,
kristallographischer und technologischer Hinsicht [100, 109, 110]. Man unterscheidet
makroskopische und mikroskopische' Verfahren.

Die makroskopischen Verfahren dienen zur Identifizierung grundsitzlicher Gefiige-
unterschiede, wie z. B. Schweillndhten, Warmebehandlungszonen oder zum Sichtbarmachen
von Faserverldufen, der Verteilung von Seigerungen und anderem mehr [109]. Sie beruhen
auf der Wirkung chemischer Reaktionen an der Oberfliche, die dazu geschliffen sein muss
(Makroschliff).

Schliffe mit polierter Oberfliche werden im Lichtmikroskop untersucht. Die Verwendung
des Lichtmikroskops bedingt eine sehr geringe Tiefenschirfe von etwa 0,1 um bei 1000facher
Vergroflerung. Daher muss eine vollkommen ebene, polierte Schlifffliche hergestellt werden,
damit das Gefiige im Schliffbild einheitlich scharf erscheint (Mikroschliff). Im Mikroschliff
enthiillt sich hdufig die ganze Geschichte der mechanischen und thermischen Behandlungen,
denen die Probe im Laufe der Fertigung und anschliefend unterworfen war [110]. Die Proben
werden in aufeinander abgestimmten Arbeitsgingen geschliffen und abschlieBend poliert. In
den wenigsten Fillen sind die Gefiigebestandteile bereits nach dem Polieren durch
unterschiedliche Farbung zu erkennen (Grau- und Tempergul3, Kupferlegierungen). Meistens
muss das Gefiige durch Atzen sichtbar gemacht werden. Die fiir unterschiedliche Metalle
erforderlichen Atzmittel findet man in der Literatur [89]. Das Atzmittel kann nach DOMKE
[109] auf mehrere Arten wirken:

e Unterschiedliche Féarbung der Gefiigebestandteile, z. B. durch Bildung
kohlenstoffreicher, dunkler Niederschldge (Kornfarbung);

e Kornflichendtzung, hervorgerufen von verschiedenartigen Rauhigkeiten durch
unterschiedliche Orientierung der Kristallgitter;

e Korngrenzendtzung durch unterschiedliche Ldslichkeit der Gefiigebestandteile im
Atzmittel und anisotropem Verhalten der Kristallite gegeniiber dem Atzangriff

(Reliefbildung);

"' Die zu den metallographischen Untersuchungsverfahren zéhlenden Verfahren der Elektronenmikroskopie

werden hier nicht besprochen, da sie nicht zur Bestimmung von Korngré3en und Gefligebestandteilen eingesetzt
werden.
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e Ausbildung elektrochemischer Lokalelemente zwischen Kristallen und den unedleren
Verunreinigungen auf den Korngrenzen, wodurch diese aufgelost werden bevor der
Angriff auf den Kornfldchen sichtbar wird.

Der Mikroschliff ermoglicht die Identifizierung von Gefiigebestandteilen, die Abschidtzung
des Volumenanteils dieser Gefiigebestandteile und die Bestimmung der Korngrof3e [100].

Die Bestimmung der Korngrée nach DIN 50601, ,Ermittlung der Ferrit- oder
Austenitkorngroe von Stahl und Eisenwerkstoffen* [111] ist ein in der Priifpraxis hdufig
angewendetes metallographisches Priifverfahren. Nach DIN 50601 [111] ist ein Korn ein
einzelner rdumlich ausgedehnter Kristallit innerhalb eines metallischen Werkstoffs mit
einheitlich ausgerichtetem Gitter. Ein Korn besteht aus den Phasen Austenit oder Ferrit. Beim
Perlit wird ein Bereich gleicher Lamellenausrichtung als Kolonie bezeichnet. Eine solche
Kolonie kann als Korn betrachtet werden, wenn nichts anderes vereinbart wird. In der
Schnittebene eines Mikroschliffes erscheinen die einzelnen Korner als Flachen, die sich durch
ausgepragte Korngrenzen gegen die anders gerichteten Nachbarkdrner abheben.

Die Korngrofenkennzahl G ist ein Kennwert fiir die Schnittfliche der in der
metallographischen Schnittebene geschnittenen Korner. Zur Kennzeichnung ihrer Grof3e
werden sie einer Serie von Vergleichsbildern zugeordnet oder es wird ihr mittlerer
Durchmesser innerhalb einer Messstrecke bestimmt.

Im Rahmen der Eignungspriifung Met 1/00 [26] konnten Priifleistungen zu den drei
folgenden Verfahren zur Bestimmung der KorngroBe erbracht werden'":

(F1) Ferritisches Gefiige: Vergleich mit einer Bildreihentafel

(Priifung DIN 50601-Verfahren 1);
(A2) Austenitisches Geflige: Linienschnittverfahren (Priifung DIN 50601-V2);
(F4) Ferritisches Gefiige: Fldchenauszdhlverfahren (Priifung DIN 50601-V4).

gestellt. Im Abbildungsmafistab 100:1 sind die Gefiigebilder I bis VIII so nummeriert, dass
thre Nummern der Korngrof3en-Kennzahl G entsprechen.

Beim Vergleich mit einer Bildreihentafel (Verfahren 1) wird die KorngroBen-Kennzahl G

durch Vergleich mit einer achtstufigen Bildreihe von Gefiigebildern nach Abschnitt 7.1 der
DIN 50601 [111] ermittelt. In Bild 5.3.1 sind die Gefiigebilder II bis IV zur Veran-

schaulichung nebeneinander gestellt. Die Korngrofen-Kennzahl G leitet sich von der gezahl-

' Das Verfahren nach Snyder und Graff (Prifung DIN 50601-V3) ist eine spezielle Anwendung des

Linienschnittverfahrens zur Bestimmung der AustenitkorngréfRe von Schnellarbeitsstdhlen und Stahlen mit
besonders feinem Korn in gehéartetem und angelassenem Zustand, bei der eine VergréRerung von 100:1 nicht
ausreicht [111].
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ten Anzahl m der auf einer Fldche von 1 mm? der metallographischen Schliffebene vorhan-
denen Kd&rner ab. Nach Definition ist G=1 fiir m=16; die anderen Indizes ergeben sich nach
der Gleichung (5.3.1).

m = 8x2° (5.3.1).
Grundlage einer Auswertung sind mindestens 20 Blickfelder in regelloser Anordnung oder in

einem Rasternetz liegender Anordnung.

Gefiigebild Nr Il Gefiigebild Nr 1l Gefiigebild Nr IV

=

YomgoBenkemzahl | 2 | 0 | 2 | 4 | 1 | 3 Komgrtlenkerazanl | —1 | 1 | 3 | 5 | 8 @ 0 Komgodenkemnzzhl | 0 | 2 & | 6 | 8 | N
besi winer bei gingr bei miner |
VergraBenmng van | 251 | 50:1 ; 100:1 | 200:1 | 500:1 | 1000:1 VergraBerung von 25:1 5000 | W01 200:1  500:1 1000 1 Vargrifiarung von 25:1 0 50:1 100:1 | 200:0 | 500:1 10001

Bild 5.3.1: Gefugebilder Il bis IV nach DIN 50601 [111]

Unter den Gefligebildern sind jeweils die KorngroBen-Kennzahlen angegeben, die sich bei
einer von 100:1 abweichenden VergroBBerung ergeben. Die Korngrofen-Kennzahl G wird als
ganze Zahl angeben, da man bei diesem Verfahren selten eine Genauigkeit erreicht, die besser
als ein ganzer Zahlenschritt der Kennzahlreihe ist. Das Verfahren ist fiir die meisten
betrieblichen Einsatzzwecke ausreichend und wird daher in der Praxis den anderen Verfahren
gegeniiber bevorzugt, da es den geringsten Aufwand in der Anwendung fordert.

Beim Linienschnittverfahren (Verfahren 2) wird die von einer Messlinie durchquerte

Anzahl Korner bestimmt und zwar durch Zéhlung im Okular, auf der Mattscheibe des
Mikroskops oder auf einer photographischen Aufnahme eines fiir das Gefiige typischen
Blickfeldes. Die Messstrecke ist normalerweise gerade, kann aber auch kreisformig sein,
iblicherweise wird eines der in Bild 5.3.2 dargestellten Messgitter eingesetzt.

Das Messgitter wird einmal je Blickfeld angewandt. In regelloser Verteilung wird eine
ausreichende Anzahl von Blickfeldern ausgemessen. Mit diesem mittelnden Verfahren ist die

Kennzeichnung von Mischkorn nicht moglich.
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Bild 5.3.2: Messgitter fur das Linienschnittverfahren (unmafstabliche Verkleinerung) [111]

Das Linienschnittsegment L ist der Abschnitt einer das Korn durchlaufenden Messlinie.
Die Schnittpunkte dieser Messlinie mit den Korngrenzen werden als Linienschnittpunkte
bezeichnet. Ist Ny die Anzahl der Korner oder Korngrenzen, die von einer Linie der Lange Ly

in mm, gemessen auf der Probe, geschnitten werden, ergibt sich der Mittelwert des

Linienschnitt-Segments Ls wie folgt:
_ L, .
L, = Fo In mm (5.3.2).

Lo und Ny konnen sich als Summe mehrerer Einzelmessungen von Anzahlen N mit
Messlinien L ergeben: Ny=XN; L=ZL.

Beim Linienschnittverfahren unter Verwendung von Geraden setzt sich die gesamte
Messstrecke aus den vier geraden Teilstiicken nach Bild 5.3.2 zusammen, die eine
Gesamtlinge von 500 mm haben. Die Léingen werden unter der Beriicksichtigung der
VergroBerung im Mikroskop in wahre Léngen auf der Probe umgerechnet. Pro Blickfeld
sollten mindestens 50 Linienschnittpunkte ausgewertet werden.

Verwendet man das Kreisschnittverfahren, besteht die Messstrecke aus allen drei
konzentrischen Kreisen nach Bild 5.3.2 mit einer Gesamtlinge von 500 mm. Es miissen
mindestens 50 Linienschnittpunkte pro Blickfeld ausgewertet werden. Wird nur der grofite
Kreis, der einen Umfang von 250 mm hat, angewandt, sind mindestens 25

Linienschnittpunkte pro Blickfeld erforderlich.
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Das Flachenauszihlverfahren (Verfahren 4) stellt die theoretische Grundlage des Ver-

gleichsverfahrens mit Bildreihen dar. Beim Flidchenauszéhlverfahren wird die Anzahl der
Korner innerhalb des Kreises im Okular, auf der Mattscheibe des Mikroskops oder auf einer

photographischen Aufnahme gezihlt. Ublicherweise betrigt die VergroBerung 100:1.

| !" ‘ ﬁz 17
| ! | ~.u_|‘§!6:
Il19} ) e
W 2 7% !
20 3 15 | 14
" — I
_.2'~—[ g 4 5 \16 BN
%72 = ! -
| 3
ALQL Yy s w 2
4= 2 6
2 . h |
220 8 7
26 19 10
26\ 23 20 £
=l = By
BN — 22 . I A
i |'! i 4 /| -||!‘ r [ i
(L . =
MBI ==
il =i
0=79,8mm

Flache=5000mm2
Bild 5.3.3: Beispiel fur das Flachenauszahlverfahren [111]

In einem Kreis von 79,8 mm Durchmesser (Fldcheninhalt = 5000 mm?) sollten mehr als 50
Korner gezdhlt werden konnen. Bei einer Vergroferung von 100:1 entspricht dies einer
wahren Grofle der beobachteten Probenfliche von 0,5 mm?2. Man bestimmt die Anzahl der
Korner nj, die vollstindig innerhalb des Kreises liegen, sowie die Anzahl der Korner n,, die
von der Kreislinie geschnitten werden. Fiir die Gesamtzahl der Korner gilt fiir die Zéhlung bei
einer Vergroflerung g

ng = Ntz Ny (5.3.3).

Ist A die ausgewertete Fliche, so ist die Anzahl der K&rner je mm? Schnittfliche

n, - g2

m gA in mm (5.3.4).

Bei der VergroBerung 100:1 und der Wahl des oben angegebenen Kreises ist A=5000 mm?
und die Gesamtzahl der Korner njgp. Damit ergibt sich

m = 2njoin mm 2 (5.3.9).
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Jedem Wert der Korngréf3en-Kennzahl G entspricht ein Nennwert von m. Der nach Gleichung
5.3.4 berechnete Wert von m wird einem ganzzahligen Wert von G innerhalb der in
DIN 50601, Tabelle A.2 [111] angegebenen Grenzwerte zugeordnet.
Fiir das Beispiel aus Abbildung 5.3.3 ergibt sich mit

g =100 (VergroBBerung 100:1)

n;=28 Korner, n,=23 Korner, A=5000 mm?

n, = 39,5 mm (s.5.3.3)
g
m=79 mm > (s.5.3.5)
G=3 (s. DIN 50601, Tab. A.2).

5.3.1 Untersuchungsprogramm

Als Leistungskriterium, nach dem die Laboratorien in der Eignungspriifung Metallographie
Met 1/00 [26] beurteilt werden, eignet sich nur die Abweichung des Laborwertes vom
Stoffwert. Auf die im Rahmen der Eignungspriifung gewonnenen Daten wurden die in den

Tabellen 5.3.1 bis 5.3.3 gekennzeichneten Methoden angewendet, kritisch untersucht und

bewertet.

Tabelle 5.3.1: Bestimmung des Stoffwertes X

Priifaufgabe
Methode (nach Kapitel 4.2) F1 F4 A2
Bekannter Wert (Methode A) - - -
Zertifiziertes Referenzmaterial (Methode B) - - -
Referenzmaterial (Methode C) - - -
Konsenswert Experten (Methode D) X X -
Konsenswert Teilnehmer (Methode E) X X X

Tabelle 5.3.2: Berechnung der Standardabweichung der Eignungspriifung 6

Priifaufgabe
Methode (nach Kapitel 4.4.1) F1 F4 A2
Vorgeschriebener Wert X X -
Festlegung eines erwiinschten Leistungsniveaus - - -
Prézisionsexperiment nach DIN ISO 5725-2 - - X
Konsenswert, robuste Datenauswertung - - X
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Tabelle 5.3.3: Berechnung der Leistungsstatistik

Priifaufgabe
Methode (nach Kapitel 4.4.2) F1 F4 A2
Schitzung der systematischen Abweichungskomponente D X X -
Prozentuale Differenz Do, - -
z-Scores - X
Histogramm X X -
Saulendiagramm - - -

5.3.2 Programm der Eignungspriifung

Die Teilnehmer der Eignungspriifung erhielten je einen Ausdruck einer Photographie eines
ferritischen sowie eines austenitischen Gefiiges in der VergroBerung 100:1. An diesen
Gefligebildern war die KorngroBBe nach DIN 50601 [111] zu bestimmen. Die DIN 50601
[111] stimmt, wie eine Reihe anderer in Europa gebrduchlicher Normen, z. B. UNI 3245
(1987), EURONORM 103 (1971), BS 4490 (1989) mit der ISO 643 (09.83) [114] iiberein.

Die Durchfiihrung der Priifung nach diesen Normen war freigestellt, musste aber im

Priifbericht angegeben werden.

Als zusitzliche Aufgabe erhielten die Laboratorien einen zu préiparierenden Schliff, an dem
der Volumenanteil des Perlits am Geflige ermittelt werden sollte. Das anzuwendende

Priifverfahren war den Laboratorien freigestellt, z. B. nach ASTM E 562-99 [112] oder

ISO 9042-88 [113] oder einem Hausverfahren.
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5.3.3 Materialauswahl und Homogenitéatsprifung

Bei der Auswahl des Probenmaterials wurden folgende Punkte besonders beriicksichtigt:

die Gefiigebilder sollten typische Gefiige zeigen, die in der Priifpraxis hiufig
auftauchen;

das Gefiigebild Ferrit sollte eine einheitliche Korngrofe aufweisen, um die
Voraussetzungen zur Anwendung der Verfahren 1 und 4 nach DIN 50601 [111]
einzuhalten;

das Gefligebild Austenit sollte die Zdhlung von mehr als 50 Kérner ermdglichen;

das Material zur Bestimmung des Volumenanteils des Perlits sollte haufig in der
Priifpraxis vorkommen, damit die Préparation des Schliffes mit einem
Standardverfahren durchgefiihrt werden kann. Auflerdem sollte anhand des
Schliffbildes eine Plausibilititsbetrachtung fiir das errechnete Ergebnis durchgefiihrt

werden konnen.

Die Verwendung photographischer Aufnahmen zur Anwendung der metallographischen

Priifverfahren ermoglicht, allen Laboratorien identische Proben zur Untersuchung zur

Verfiigung zu stellen. Eine Homogenitédtsuntersuchung ist daher nicht erforderlich.

Als Werkstoff fiir die Priifaufgaben F1 und F4 wurde Reinsteisen ausgewdihlt. Das
Schliftbild zeigt das rein ferritische Gefiige (Bild 5.3.4).

Bild 5.3.4: Ferritisches Geflige; Reinsteisen; unmalistabliche Vergréflerung aus [26]

Fiir die Priifaufgabe A2 wurde der Werkstoff XSCrNi18-10 (1.4301) nach DIN 17440

[115] ausgewdhlt, dessen chemische Zusammensetzung Tabelle 5.3.4 wiedergibt. Das
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austenitische Gefiige zeigt Bild 5.3.5. Da das Gefiige Zwillinge enthilt, setzt die Auswertung
nach dem Linienschnittverfahren beim Bearbeiter metallographische Fachkenntnisse voraus.
Nach DIN 50601 [111] werden Zwillingsgrenzen nicht mitgezahlt, und an einigen Stellen des

Bildes ist die Entscheidung liber Zwillings- oder Korngrenze nicht leicht zu treffen.

Tabelle 5.3.4: Schmelzenanalyse (Soll) des Werkstoffs X5CrNi18-10 (1.4301) [115]

Element C Si Mn P S N Cr Ni
max. max. max. max. max.
Masserizmeﬂ <007 | 1,0 2,0 | 0,045 | <0015 | <0,11 1179’2.' 8,0-10,5

iﬂ‘h‘."“
4

7L
P -

Bild 5.3.5: Austenitisches Gefuge; X5CrNi18-10 (1.4301) nach DIN 17440 [115];
unmalfstabliche Vergrofierung aus [26]

Die fiir die Eignungspriifung angefertigten Schliffe sind aus Stangenmaterial des
Baustahls S235JO gemifl DIN EN 10025 [116] an der Bundesanstalt fiir Materialforschung
und —priifung (BAM), Berlin angefertigt und dort einer Homogenitétspriifung unterzogen
worden. In Tabelle 5.3.5 ist die chemische Zusammensetzung des Materials wiedergegeben.

Dieser Stahl ist vergleichbar mit dem Werkstoff St 37-3 U geméfl DIN 17100 [90].

Tabelle 5.3.5: Schmelzenanalyse (Soll) des Werkstoffs S235J0 (1.0114) [116]
Element C Mn P S N

max. max. max. max. max.

Massenanteil in

o 0,17 1,40 0,04 0,04 0,009

Die Homogenitét des Materials wurde mittels Linienschnittverfahren nach DIN 50601
[111] an 5% des Materials bestimmt. Die durchgefiihrte Schliffpriparation entspricht der

einer konventionellen vollautomatischen Probenpriparation, und als Atzmittel wurde 2%ige
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alkoholische Salpetersdure (Nital) verwendet, Bild 5.3.6. Das Ergebnis der Untersuchung ist

in Tabelle 5.3.6 zusammengefasst.

Bild 5.3.6: Ferritisch-perlitisches Geflige; S235J0 (1.0114) nach DIN EN 10025 [116];
unmalfstabliche Vergroflerung

Tabelle 5.3.6: Homogenitatsuntersuchung des Probenmaterials (Schliff)

Priifnorm Spanne der ermittelten Ergebnisse Mittelwert Standard-
abweichung
DIN 1-V2 T = : 1 4

Die mittleren Linienschnittsegmente L, befinden sich alle in dem der KorngroBe G=8
zugeordneten Intervall 0,0200 mm < Z < 0,0141 mm (DIN 50601, Tabelle A.2), bei einer

Standardabweichung von 0,4 um. Die Standardabweichung als Maf} fiir die Streuung setzt
sich prinzipiell aus einer verfahrensbedingten Streuung (Gerit, Bediener, Probenfertigung)
und einer werkstoffbedingten Streuung (Inhomogenitidt) zusammen. Die Inhomogenitét der
KorngroBe beziiglich des Linienschnittsegments L, betrigt maximal 0,4 pm. Daher kann fiir
die Eignungspriifung von einer ausreichenden Homogenitit des Materials ausgegangen
werden.

Gestalt und Volumen der Korner in einem Stahl- und Eisenwerkstoff sind niemals gleich.
Selbst bei Gleichheit erscheint in der Schnittebene ein Gemenge verschieden grofBer
Schnittflichen, weil die Korner an unterschiedlichen Stellen angeschnitten werden [111].

Die Verfahren nach ASTM E 562-99 [112] und nach ISO 9042-88 [113] sind Verfahren zur

statistischen Abschédtzung des Volumenanteils eines Gefligebestandteiles in einem
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metallischen Werkstoff. Uber einen Bildausschnitt im Mikroskop oder eine photographische
Aufnahme eines Gefliges wird ein in den Normen definiertes Gitter gelegt. Die Anzahl der
Gitterpunkte, die iiber dem zu untersuchenden Gefiigebestandteil liegen wird gezéhlt und
anschlieBend durch die Gesamtzahl der Gitterpunkte dividiert. Das Verfahren beruht auf der
Erkenntnis, dass ein definiertes Gitter, welches systematisch iiber ein zweidimensionales
Gefiigebild gelegt wird, eine statistische Schidtzung des Volumenanteils eines bestimmten
Gefiigeanteils ermdglicht, wenn eine ausreichende Anzahl von Auswertungen an

reprisentativen Stellen des Gefiliges vorgenommen wird [112].

5.3.4 Abweichung des Laborwertes vom Stoffwert

Im Folgenden werden die in Kapitel 4 vorgestellten Modelle zur Ermittlung des Stoffwertes X
und zur Berechnung der Standardabweichung der Eignungspriifung & auf die Daten der

Eignungspriifung Met 1/00 [26] systematisch angewendet.

Priifaufgabe F1 (Schliff Ferrit, Vergleichsverfahren)
Die Standardabweichung der Eignungspriifung & ergibt sich aus DIN 50601 [111], wonach

die Auswertung nach dem Vergleichsverfahren selten eine Genauigkeit erreicht, die besser als
ein ganzer Zahlenschritt der Kennzahlenreihe ist. Betrachtet man Bild 5.3.1, so ist der
Unterschied zwischen Gefiigebildern, die zwei oder mehr Korngrof3en-Kennzahlen
auseinander liegen so grof3, dass er deutlich zu erkennen ist. Daher ist diese Festlegung
technisch sinnvoll und wird fiir die Eignungspriifung herangezogen, d.h. 6=1G.
Zur Bestimmung des Stoffwertes X wurden zwei Varianten untersucht und beurteilt, die

Ergebnisse sind in Tabelle 5.3.7 zusammengestellt:

e Variante F1-1 (Methode D), Expertenlaboratorium: BAM, Berlin

e Variante F1-2 (Methode E), Konsenswert aus den Teilnehmerergebnissen

Die Beurteilung der Leistung erfolgt direkt iiber die Abweichung vom Stoffwert.

Tabelle 5.3.7: Prifaufgabe F1, Abweichung vom Stoffwert: Vergleich der Varianten

Stoffwert X STABW G
Variante Korngrofienkennzahl G
F1-1 3 1
F1-2.1 3 1
F1-2.2 3 1
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Fiir die Variante F1-1 ermittelte das Expertenlaboratorium der BAM, Berlin mittels Tafel B
aus EURONORM 103-71 (identisch mit der Bildreihentafel nach DIN 50601 [111]) die
Korngrof3enkennzahl Xg;_;=3.

Zur Ermittlung des Stoffwertes nach Variante F1-2.1 werden nur Ergebnisse beriicksichtigt,
die normkonform angegeben worden waren. Ergebnisangaben wie G= 2 bis 3 oder G= 2 und
4 oder G= 3,5 sind nicht normkonform. Die KorngroBe wird als ganze Zahl angegeben.
AuBerdem bleiben in einem einzelnen Blickfeld bis zu 30 % Flachenanteil einer vom
Mittelwert des Vergleichsbildes abweichenden Korngréfe unberiicksichtigt, so dass es bei
dem vorliegenden Bild nicht notwendig ist, zwei oder mehr Korngrof3enzahlen G anzugeben.

In Bild 5.3.7 ist die Verteilung der Ergebnisse als Histogramm dargestellt.

2 3 4
KorngroBenkennzahl G

Bild 5.3.7: Variante F1-2.1, Photographie Ferrit: Verteilung der Ergebnisse

Es wurden die Ergebnisse von 61 Laboratorien beriicksichtigt.

Da die Korngroenkennzahl G immer eine ganze Zahl ist, ergibt die Berechung des
arithmetischen Mittelwertes oder des Medianes im vorliegenden Fall kein technisch
sinnvolles Ergebnis. Ein weiteres LagemaR ist der Modalwert (Modus, hdufigster Wert), der
die Ausprigung angibt, welche die groBte Haufigkeit in einer Beobachtungsreihe besitzt

[117]. Der mittels Modalwert ermittelte Stoffwertes Xp;..; ergibt eine technisch sinnvolle
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Aussage, und die Ermittlung des Wertes ist von den Teilnehmern problemlos
nachzuvollziehen. Es ergibt sich ein Stoffwert Xg;5 1 =3.

In Variante F1-2.2 werden alle eindeutigen FErgebnisse beriicksichtigt, um bei der
Ermittlung des Stoffwertes auf moglichst viele Teilnehmerergebnisse zuriickgreifen zu
konnen. Dazu werden die Ergebnisse, die entweder einen Zwischenwert (z. B. G=3,5) oder
eine Spanne (z. B. G= 3 bis 4) angeben zu gleichen Teilen auf die direkt dariiber bzw.
darunter liegende Klasse aufgeteilt, d. h. das Ergebnis G=3,5 wird zur Hilfte in der Klasse
G=3 und zur Hilfte in der Klasse G=4 beriicksichtigt.

60

50

40 -

30

Haufigkeit N

20 A

10 -

2 3 4
KorngroBenkennzahl G

Bild 5.3.8: Variante F1-2.2, Photographie Ferrit: Verteilung der Ergebnisse

Bei dieser Vorgehensweise werden die Ergebnisse von insgesamt 71 Teilnehmern
beriicksichtigt. Bild 5.3.8 zeigt das Histogramm. Der Stoffwert Xg;.,, wird mittels Modalwert
ermittelt, er ergibt sich zu Xp;,=3. Wie Tabelle 5.3.7 zu entnehmen ist, ergeben sich bei
allen Varianten die selben Werte fiir X und 6. Die Beurteilung der Ergebnisse erfolgt anhand
der Festlegung eines oberen Akzeptanzlimits G=4 und eines unteren Akzeptanzlimits G=2.

Diese Festlegung ist nachvollziehbar und technisch aussagekriftig.
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Bild 5.3.9: Prufaufgabe F1, Photographie Ferrit: Bewertung der Ergebnisse

In Bild 5.3.9 sind die Ergebnisse der Priifaufgabe F1 dargestellt. Alle Ergebnisse liegen
innerhalb der vorgegebenen Akzeptanzgrenzen. An dieser Stelle zeigt sich deutlich, dass nicht
alle Laboratorien mit den Vorgaben der Priifnorm vertraut sind: Ein Laboratorium gibt zwei
Werte (G=2 und 4, in Bild 5.3.9 nicht beriicksichtigt) an, acht Laboratorien geben eine

Ergebnisspanne an und ein Laboratorium meldet den Wert G=3,5.

Priifaufgabe F4 (Schliff Ferrit, Fldchenauszdhlverfahren)
Fiir das Auszéhlverfahren gilt nach DIN 50601 [111] ebenfalls, dass die Auswertung selten

eine Genauigkeit erreicht, die besser als ein ganzer Zahlenschritt der Kennzahlenreihe ist.
Jeder KorngréBenkennzahl G ist in der Norm eindeutig eine Anzahl der Korner je 0,5 mm?
zugeordnet, die Ergebnisangabe erfolgt als ganze Zahl. Diese Festlegung wird fiir die
Standardabweichung der Eignungspriifung 6 libernommen, da sie technisch sinnvoll und in
der Priifpraxis erprobt ist, d. h. 6=1G.
Zur Bestimmung des Stoffwertes X wurden zwei Varianten untersucht und beurteilt, die

Ergebnisse sind in Tabelle 5.3.8 zusammengestellt:

e Variante 1 (Methode D), Expertenlaboratorium: BAM, Berlin

e Variante 2 (Methode E), Konsenswert aus den Teilnehmerergebnissen

Die Beurteilung der Leistung erfolgt direkt iiber die Abweichung vom Stoffwert.
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Tabelle 5.3.8: F4, Abweichung vom Stoffwert: Vergleich der Varianten

Stoffwert X STABW G
Variante Korngrofienkennzahl G
F4-1 4 1
F4-2.1 3 1
F4-2.2 3 1

Das Expertenlaboratorium der BAM, Berlin ermittelte die KorngréB8enkennzahl Xg41=4.
Zur Ermittlung des Stoffwertes nach Variante F4-2.1 werden nur Ergebnisse beriicksichtigt,
die angegeben worden waren wie in DIN 50601 [111] vorgegeben. Danach ist die Korngrofle
immer eine ganze Zahl. In Bild 5.3.10 ist die Verteilung der Ergebnisse in Form eines
Histogrammes dargestellt. Der Stoffwertes Xg4.2=3 ist der Modalwert aus den Ergebnissen
von 24 Laboratorien.

Variante F4-2.2 beriicksichtigt alle eindeutigen Ergebnisse, um bei der Ermittlung des
Stoffwertes auf moglichst viele Teilnehmerergebnisse zuriickgreifen zu kdénnen. Dazu werden
die Ergebnisse, die entweder einen Zwischenwert (z. B. G=2,75) oder eine Spanne (z. B. G=3
bis 4) angeben, den richtigen Korngroenkennzahlen gemi3 DIN 50601, Tabelle A.2. [111]
zugeordnet, d. h. das Ergebnis G=3,5 wird mit G=3 bewertet und bei der Bestimmung des
Stoffwertes beriicksichtigt. Bei dieser Vorgehensweise werden die Ergebnisse von insgesamt
32 Teilnehmern beriicksichtigt. Diese Vorgehensweise widerspricht der Forderung, die
Ergebnisse der Teilnehmer an Eignungspriifungen unveridndert zu bewerten. Sie ldsst sich wie
folgt rechtfertigen: nach Tabelle A.2. [111] entsprechen der Korngrof8enkennzahl G=3 eine
Menge von 24 bis 48 Kornern je 0,5 mm?. Gibt ein Labor als Ergebnis z. B. G=2,75 an, so
bedeutet dies, dass das Labor weniger Korner gezdhlt hat, als dem unteren Grenzwert von

24 Kornern je 0,5 mm? entsprechen, die normgerechte Korngréf3enkennzahl ist also G=2.
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Bild 5.3.10: Variante F4-2.1, Photographie Ferrit: Verteilung der Ergebnisse
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Bild 5.3.11: Variante F4-2.2, Photographie Ferrit: Verteilung der Ergebnisse
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Die nicht normkonforme Angabe des Ergebnisses ist vermutlich auf das Bemiihen des
Laboratoriums zuriickzufiihren, es besonders gut zu machen, gepaart mit unzureichender
Normenkenntnis. Bild 5.3.11 zeigt das Histogramm.

Der mittels Modalwert ermittelte Stoffwertes Xp4,,=3 ergibt eine technisch sinnvolle
Aussage.

Wie Tabelle 5.3.9 zu entnehmen ist, ergibt sich fiir Variante F4-1 ein anderer Wert fiir X als
bei den anderen Varianten. G ist in allen Varianten gleich. Die Beurteilung der Ergebnisse
erfolgt anhand der Festlegung eines oberen Akzeptanzlimits X+1G und eines unteren
Akzeptanzlimits X-1G und basiert auf dem Konsenswert aus den Teilnehmerergebnissen.
Diese Festlegung ist nachvollziehbar und technisch aussagekréftig. In Bild 5.3.12 sind die
Ergebnisse der Priifaufgabe F4 dargestellt.
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Bild 5.3.12: Prifaufgabe F4, Photographie Ferrit: Bewertung der Ergebnisse

Verwendet man Variante F4-1, liegt ein Laboratorium auflerhalb der Akzeptanzgrenzen.
Gegen die Bestimmung des Stoffwertes mittels Expertenlaboratoriums spricht vor allem die
Tatsache, dass es bislang keine Festlegungen gibt, welche konkreten Anforderungen ein
Labor erfiillen muss, um Expertenstatus fiir ein bestimmtes Priifverfahren zu erlangen. In
diesem besonderen Fall gibt das zum Expertenlabor bestimmte Laboratorium fiir dieselbe

Probe unterschiedliche Korngroenkennzahlen an, obwohl das Flidchenauszihlverfahren die
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Grundlage fiir das Vergleichsverfahren bildet und sich die Ergebnisse direkt in einander
iberfiihren lassen.

Daher wird die Bewertung der Eignungspriifung mit den Werten der Varianten F4-2.1 bzw.
F4-2.2 vorgenommen. Alle Laboratorien liegen innerhalb der Akzeptanzgrenzen. Wie in Bild
5.3.12 zu sehen, ist die Angabe des Priifergebnisses bei 8 von 32 Teilnehmern nicht norm-

konform.

Priifaufgabe A2 (Schliff Austenit, Linienschnittverfahren)
In Priifaufgabe A2 sollte die mittlere Lédnge des Linienschnittsegments Ls bestimmt werden.
Die Beurteilung der Leistung erfolgt mittels z-Score (siche Kapitel 4.4.2). Der Stoffwert in
Priifaufgabe A2 wird auf Grundlage eines Konsenswertes aus den Ergebnissen aller 56
Teilnehmer (Methode E, sieche Kap. 4.2) bestimmt. Es werden folgende Varianten
gegeniibergestellt:

e Variante A2-1: Berechnung von X und 6 mittels klassischer Statistik

e Variante A2-2: Berechnung von X und 6 nach Kap. 4.3.2

Die Ausreilerpriifung nach Cochran entfillt, da das Ergebnis aus einem Einzelwert besteht,

d. h. Streuungen innerhalb eines Laboratoriums nicht untersucht werden konnen. Die
Ausreiflerpriifung nach Grubbs (Streuungen zwischen den Laboratorien) ergab einen
Ausreifler. Aulerdem wurden die Daten mittels Kolmogoroff-Smirnow-Test [69, 117] auf
Vorliegen einer Normalverteilung liberpriift. Mit einer statistischen Irrtumswahrscheinlichkeit
0=10% liegt eine Normalverteilung vor.

Variante A2-1:

Der als Ausreifler detektierte Messwert wurde zur Berechnung des Stoffwertes X und der
Standardabweichung der Eignungspriifung 6 aus dem Datensatz entfernt. Damit wird in
dieser Variante der Stoffwert aus dem arithmetische Mittel aus den verbleibenden Daten
bestimmt, Xa».; = 0,127 mm.

Die Standardabweichung der Eignungspriifung & ist gleich der Standardabweichung dieses

Datensatzes, 6 a>.1 = 0,024 mm.

Variante A2-2:

Bei der Berechung des Stoffwertes X und der Standardabweichung & wurden alle Daten
beibehalten. Nach Gleichungen (4.3.26) bis (4.3.31) ergeben sich Xx2 = 0,126 mm bzw.

6 A2-2 — 0,023 mm.
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Fiir beide Varianten wird unter Verwendung von Gleichung (4.4.6) fiir jedes Laboratorium

der z-Score z berechnet:

In Tabelle 5.3.9 sind die beiden Varianten einander gegeniibergestellt.

Tabelle 5.3.9: Abweichung vom Stoffwert, Warn- und Aktionssignale: Vergleich der Varianten

Stoffwert X STABW & Anzahl der Teilnehmer mit
. . Warnsignal Aktionssignal
Variante in mm 2<7]<3 >3
A2-1 0,127 0,024 3 1
A2-2 0,126 0,023 4 1

Bild 5.3.13 zeigt die Verteilung der Ergebnisse fiir die Variante A2-1. Die Verwendung von
Variante A2-2 fiihrt zu einer minimalen Verschiebung der Laborergebnisse gegeniiber z=0 bei
gleichzeitiger Aufspreizung der Kurve in x-Richtung, so dass der im Diagramm mit einem
Pfeil gekennzeichnete Wert iiber die Grenze z=3 verschoben wird. Das Laboratorium erhélt

statt eines Warnsignals ein Aktionssignal.
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Bild 5.3.13: Prufaufgabe A2, Variante A2-1 Photographie Austenit: Bewertung der Ergebnisse

113



Unter den vorliegenden Bedingungen (wenig Ausreifler, Daten sind normalverteilt) konnen
beide Varianten als gleichwertig betrachtet werden. Variante A2-2 ist geringfiigig schérfer.
Laboratorien, deren Ergebnis sehr dicht an einer der Grenzwerte liegt, sollten im Grenzfall
den fiir sie ungiinstigeren Fall annehmen und auch dann nach den Ursachen fiir

Abweichungen suchen und diese abstellen, wenn die Eignungspriifung formal erfiillt ist.

Bestimmen des Volumenanteils Perlit am ferritischen Schliff
Die Bestimmung des Volumenanteils Perlit am ferritischen Schliff wurde von 77

Laboratorien durchgefiihrt. Es kamen mindestens 6 unterschiedliche Verfahren zum Einsatz.
Wie Bild 5.3.14 zu entnehmen ist, kann man aufgrund der Daten keinen sinnvollen
Konsenswert aus den Teilnehmerdaten ermitteln. Daher wird auf eine Bewertung der

Ergebnisse verzichtet.
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Bild 5.3.14: Bestimmung des Volumenanteils Perlit am Schliff, Ergebnisse

Die im Rahmen der Werkstoffauswahl durchgefiihrte Volumenbestimmung des Perlits nach
ISO 9042-88 [113] durch die BAM, Berlin ergab einen Mittelwert von 2,7+0,2%.
Aus diesem Versuch kann man folgende Schliisse ziehen:
e Die Fachkenntnisse in einzelnen Laboratorien sind nicht ausreichend. Als
Versuchswerkstoff war ein im Laboralltag héufig vorkommender Werkstoff

ausgewdhlt worden, um eine Plausibilititspriifung der gewonnenen Ergebnisse zu
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ermdglichen. Diese Plausibilititsbetrachtung ist zumindest von einigen Bearbeitern
nicht durchgefiihrt worden, denn sonst wire aufgefallen, dass ein Volumenanteil des
Perlits von mehr als 10% nicht mit dem Gefiigebild (Bild 5.3.15) in Einklang zu
bringen ist. Dies ist aulerdem ein deutlicher Hinweis auf ein nicht wirksames
Qualitédtssicherungssystem, das eigentlich verhindern soll, dass solche Ergebnisse an
einen Kunden weitergereicht werden. Ein Laborkunde erhélt in diesem Fall ein
unbrauchbares und offensichtlich falsches Priifergebnis.

e Die Priifverfahren werden nicht ausreichend beherrscht; bei Anwendung von ASTM E
562-99 [112] werden Ergebnisse von 2,2% bis 42,5% ermittelt, bei Anwendung von
ISO 9042-88 (E) [113] werden Ergebnisse von 2,0% bis 14,0% ermittelt, die tibrigen

Priifverfahren erzielen Ergebnisse zwischen 1,9% und 8,8%.

Bild 5.3.15: Schliff zur Bestimmung des Volumenanteils Perlit, V= ca. 250:1
Werkstoff: S235J0 (=St 37-3)
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5.4 Eignungspriufung Kerbschlagbiegeversuch nach Charpy

Die Kerbschlagpriifung (engl. charpy impact test, CIT) eignet sich vorwiegend zur
Feststellung der Trennbruchneigung eines Werkstoffes und fiir die Uberwachung der Giite
und GleichméBigkeit von Wiarmebehandlungen [100]. Bei der Priifung wird eine in der Mitte
gekerbte Probe, die auf zwei Auflagern und gegen zwei Widerlager liegt, unter den in DIN
EN 10045-1 [118] beschriebenen Bedingungen durch einen Pendelhammer mit einem
einzigen Schlag durchschlagen. Die dabei verbrauchte Schlagarbeit Ay wird in Joule

gemessen, Bild 5.4.1.

-
l w Probe _ '
N 1
27777
Z /’“*Wndermger
Bild 5.4.1: Schematische Kerbschlagarbeit-Temperatur-Kurve nicht-austenitischer Stahle

nach [100]

Diese verbrauchte Schlagarbeit, die so genannte Kerbschlagarbeit, ist ein Mal} fiir die
Widerstandsfahigkeit der Werkstoffe gegen schlagartige Beanspruchung [118]. Die
Kerbschlagarbeit kann nicht als GroBe fiir die Festigkeitsberechnung verwendet werden. Sie
ist stark von der Probenform abhingig, so dass Werte, die an Proben unterschiedlicher
Geometrie ermittelt wurden, nicht miteinander verglichen werden konnen [100]. In der
industriellen Anwendung wird die Kerbschlagarbeit in der Regel als Mittelwert von drei
Einzelpriifungen angegeben.

Die besondere Bedeutung des Kerbschlagbiegeversuchs beruht auf einer Eigenschaft nicht-
austenitischer Stéhle: der im Bild 5.4.2 wiedergegebenen Abhingigkeit der Kerbschlagarbeit
von der Priiftemperatur.

In der Hochlage treten duktile Briiche (Verformungsbriiche) auf, in der Tieflage sprode
Briiche (Trennbriiche) und im Bereich des Steilabfalls vorwiegend Mischbriiche. Im Bereich
des Steilabfalls streuen die gemessenen Werte der Kerbschlagarbeit stark, im Vergleich dazu

treten in Hoch- und Tieflage geringere Streuungen der Messwerte auf [100].
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Bild 5.4.2: Schematische Kerbschlagarbeit-Temperatur-Kurve nicht-austenitischer Stahle
nach [100]

LASKA und FELSCH geben in [119] schematisch die verschiedenen Einflussgrofen auf die

Kerbschlagzihigkeit an, siehe Bild 5.4.3. Die Kerbschlagzihigkeit ist die auf die

Probenfldche (im Kerbgrund) bezogene Kerbschlagarbeit.

Kerbschlagarbeit

Umschmelzen im Vakuum oder unter Schlacke
Vakuumentgasung
ALNDB,TI,V,Zr,B im Stahl(geringe Gehalte)

Legierung mit Ni

austenitisches Gefuge

Verqutungsgefuge

Feinkorn

groflerer Kerbradius
Alterung
E,P_N,H,SLMk im Stahl
Sim Stahl
Kornvergroberung

Martensit im Gefuge
Verformungsverfestigung
Anlaflsprodigkeit
Korpuskularstrahlung

zunehmende Kerbscharfe
zunehmende Kerbtiefe
zunehmende Schlaggeschwindigkert
mehrachsiger Spannungszustand

Temperatur

Bild 5.4.3: Schema der EinflussgréfRen beim Kerbschlagbiegeversuch nach [119]

Die nach DIN EN 10045-1 [118] vorgegebene Normalprobe hat einen quadratischen

Querschnitt von 10 mm Seitenlénge und ist auf allen Seiten bearbeitet, die Angaben fiir die

zuldssige Oberflichenrauhigkeit sind in Bild 5.4.4 eingetragen. Die Probe besitzt in der Mitte

einen Kerb, der einer der beiden in Bild 5.4.4 gezeigten Formen (U-Kerb, V-Kerb) entspricht.

Die beiden Probenformen unterscheiden sich in der unterschiedlichen Kerbschirfe und

Kerbtiefe. Die Proben unterscheiden sich zum einen in der Kerbgeometrie und zum anderen

in der Hohe im Kerbgrund (Mall @ in Bild 5.4.4), der fiir die Charpy-V-Probe 8 mm betragt

und fiir die Charpy-U-Probe nur 5 mm.
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Bild 5.4.4: Probenformen fiir den Kerbschlagbiegeversuch nach Charpy aus [118]

118



5.4.1 Untersuchungsprogramm

Fiir die Eignungspriifung CIT 2001 [29] wurden folgende Kriterien festgelegt, zu denen die
teilnehmenden Laboratorien eine Leistung erbringen sollten:

e Abweichung des Mittelwertes vom Stoffwert (Kap. 5.4.4),

e Wiederholbarkeit (Kap. 5.4.5),

e Genauigkeit der Probenfertigung (Kap. 5.4.6).

Die Homogenititsuntersuchung des Probenmaterials wurde nach den in Tabelle 5.4.1
gekennzeichneten Methoden vorgenommen. Auf die im Rahmen der Eignungspriifung
gewonnenen Daten wurden die in den Tabellen 5.4.2 bis 5.4.3 gekennzeichneten Methoden
auf die Leistungskriterien (1) und (2) angewandt, anschlieend kritisch untersucht und

bewertet:

Tabelle 5.4.1: Homogenitatsuntersuchung

Methode

Einfaktorielle Varianzanalyse (Kap. 4.1.1) X

Nach ISO/DIS 13528:2002 (Kap. 4.1.2) -

Andere Vorgehensweisen (Kap. 4.1) X

Tabelle 5.4.2: Bestimmung des Stoffwertes X

Methode (nach Kapitel 4.2)

Bekannter Wert (Methode A) -

Zertifiziertes Referenzmaterial (Methode B) -

Referenzmaterial (Methode C) -

Konsenswert Experten (Methode D) X

Konsenswert Teilnehmer (Methode E) X

Tabelle 5.4.3: Berechnung der Standardabweichung der Eignungspriifung &

Kriterium

Methode (nach Kapitel 4.4.1) €)) 2)
Vorgeschriebener Wert - -
Festlegung eines erwiinschten Leistungsniveaus X -
Prazisionsexperiment nach DIN ISO 5725-2 X -
Konsenswert, robuste Datenauswertung X -

In Tabelle 5.4.4 sind die untersuchten Verfahren zur Berechnung der Leistungsstatistik

zusammengestellt.
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Tabelle 5.4.4: Berechnung der Leistungsstatistik

Kriterium
Methode (nach Kapitel 4.4.2) 1 2)
Schitzung der systematischen Abweichungskomponente D - X
Prozentuale Differenz Do, -
z-Scores X
Histogramm X
Saulendiagramm -

5.4.2 Programm der Eignungspriifung

Die Laboratorien erhielten Material zur eigenstindigen Fertigung von maximal sieben Proben
mit V-Kerb nach DIN EN 10045-1, Tabelle 2. Von diesen sieben Proben sollten sechs bei
Raumtemperatur gema3 DIN EN 10045-1 [118] gepriift werden.

An der siebten Probe sollten die in DIN EN 10045-1, Tabelle 2 [118] vorgegebenen
Probenmale iiberpriift werden. Die Laboratorien sollten auf der Basis dieser Ergebnisse die
Normkonformitit ihrer Proben mit einer Ja- / Nein- Aussage bestitigen. Diese Probe wurde
von einem akkreditierten Priiflabor des Materialpriifungsamt des Landes Brandenburg
nachgemessen. Dieser Teil der Eignungspriifung erlaubte den Teilnehmern, ihre

Probenfertigung zu verifizieren.

5.4.3 Materialauswahl und Homogenitatspriifung

Bei der Auswahl des Probenmaterials wurde auf folgende Punkte besonders geachtet:
e die von den Teilnehmern zu ermittelnde Kerbschlagarbeit muss sicher in der Hochlage
liegen;
e die Wiarmebehandlung des Probematerials muss sehr gleichméBig sein (Homogenitit);
e das Material soll gut zerspanbar sein;
e die Abmessungen des Vormaterials sollen mdglichst nahe an den Hauptdimensionen
der Kerbschlagprobe liegen.
Als Probematerial wurde ein Grobblech mit 15 mm Dicke aus dem legierten Edelstahl
16Mo3 (Werkstoff-Nr. 1.5415) entsprechend DIN EN 10028-2 [120] im Lieferzustand N
(normalgegliiht) ausgewidhlt. Das Blech ist mit einem Abnahmepriifzeugnis 3.1.B nach

DIN EN 10204 [121] belegt.
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Tabelle 5.4.5.1: Schmelzenanalyse (Soll) des Werkstoffs 16Mo3

Element C Si Mn P S Cr Cu Mo Ni
max. max. max. max. max. max.
Massenanteil | 0,12- 0,40- 0,25—
in % 0.20 0,35 0.90 0,030 | 0,025 0,30 0,30 0.35 0,30

Tabelle 5.4.5.2: Mechanische Eigenschaften (Soll) des Werkstoffs 16Mo3 (Querprobe)

Streckgrenze Ry in Zugfestigkeit Ry, Bruchdehnung A | Kerbschlagarbeit bei 20 °C
N/mm? in N/mm? in % inJ
(Mittelwert aus 3 Proben)
275 440 bis 590 24 31

Das Zeugnis gibt Ergebnisse fiir zwei Probensdtze mit je drei Einzelwerten zwischen 103
und 115 Joule an, die jeweiligen Mittelwerte betragen 105 bzw. 107 Joule, der
Gesamtmittelwert betrdgt 106,3 Joule und die Gesamtstandardabweichung 4,5 Joule.

Das Material wurde in Walzrichtung mittels Wasserstrahlschneidens in drei
Probeabschnitte A, B, C aufgeteilt. Wahrend der Vor-Erprobung stellte sich ein signifikanter
Unterschied zwischen den Eigenschaften von Abschnitt A gegeniiber denen der Abschnitte B
und C heraus. Daher wurde fiir die Homogenitétspriifung nur Material aus den Abschnitten B
und C untersucht, das in der Folge bei der Eignungspriifung verwendet wurde.

Die erste Runde der Homogenitétspriifung wurde vom Landesmaterialpriifamt (LMPA)
Sachsen-Anhalt in Magdeburg, der MPA/TU Darmstadt und der Bundesanstalt fiir
Materialforschung und —priifung (BAM) in Berlin durchgefiihrt. Die Homogenitétspriifung an
neun Probensitzen aus je sechs Einzelproben ergab Mittelwerte von 103 bis 118 Joule bei
Standardabweichungen von 1,9 bis 4,9 Joule. Die abschlieBende Homogenitatspriifung
erfolgte bei der LMPA Sachsen-Anhalt, Magdeburg, die als Referenzlaboratorium diente. Ein
Referenzlaboratorium verfiigt liber ein geeignetes Pendelschlagwerk, qualifiziertes Personal,
ausreichend Erfahrung und ist in der Lage, die Kerbschlagproben mit hoher Genauigkeit
herzustellen.

Die Priifung erfolgte an einem zufillig ausgewdhlten Probesatz aus sechs Einzelproben. Die
Einzelwerte reichen von 102 bis 107 Joule, der Mittelwert betrdgt 104,8 Joule bei einer
Standardabweichung von 1,9 Joule.

Wie das Ergebnis des Referenzlaboratoriums zeigt, ist die Inhomogenitit des verwendeten
Probenmaterials beziiglich der Kerbschlagarbeit kleiner oder gleich 1,9 Joule. Die Standard-
abweichung als Mal fiir die Streuung setzt sich prinzipiell aus einer verfahrensbedingten
Streuung (Gerdt, Bediener, Probenfertigung) und einer werkstoftbedingten Streuung

(Inhomogenitdt) zusammen. Daher wurde die Homogenitit des Materials beziiglich der
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Kerbschlagarbeit aufgrund der GroBle der Standardabweichungen beurteilt. Das
Probenmaterial ist daher fiir die Eignungspriifung CIT 2001 ausreichend homogen.

Homogenitdtspriifung mittels einfaktorieller Varianzanalyse
Zu Vergleichszwecken wurden aus Material des Abschnittes B zwolf Probesétze ausgearbeitet

und gepriift. Die Ergebnisse der Priifung sind in Tabelle 5.4.6 zusammengestellt. Diese
Priifergebnisse wurden der Homogenitdtspriifung mittels einfaktorieller Varianzanalyse
(ANOVA) mit einer statistischen Irrtumswahrscheinlichkeit oo = 5% unterzogen. In Tabelle
5.4.7 ist das Ergebnis zusammengestellt. Da die Priifgroe F den kritischen F-Wert nicht

iberschreitet, ist das Material als homogen zu betrachten.

Tabelle 5.4.6: Probenwerkstoff 16Mo3, Abschnitt B, Priifergebnisse

Probe- Schlagarbeit in Joule
Nr. |[Probe 1| Probe 2| Probe 3| Mittelwert
B2 105 115 110 110
B4 105 111 118 111
B6 110 118 111 113
B8 114 113 110 112
B10 112 117 120 116
B12 113 112 117 114
B20 122 118 119 120
B22 110 113 120 114
B24 118 110 109 112
B26 109 119 113 114
B28 108 110 109 109
B30 110 112 109 110

Tabelle 5.4.7: Homogenitatsprifung mittels einfaktorieller Varianzanalyse

ZUSAMMENFASSUNG
Probe-Nr. Anzahl Summe Mittelwert Varianz

B2 3 330 110,0 25,0

B4 3 334 111,3 42,3

B6 3 339 113,0 19,0

B8 3 337 112,3 4,3

B10 3 349 116,3 16,3

B12 3 342 114,0 7,0

B20 3 359 119,7 4,3

B22 3 343 114,3 26,3

B24 3 337 112,3 243

B26 3 341 113,7 25,3

B28 3 327 109,0 1,0

B30 3 331 110,3 2,3
ANOVA

Streuungsursache Quadr (SS) Freiheitsgrade (df) _ Mittlere Quadr (MS) _ PriifgroBe (F) P-Wert _kritischer F-Wert

Unterschiede zwischen den Gruppen 283,6 11 25,785 1,565 0,173 2,216
Innerhalb der Gruppen 395,3 24 16,472
Gesamt 679,0 35
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5.4.4 Abweichung des Labormittelwertes vom Stoffwert

Im Folgenden werden die in Kapitel 4 vorgestellten Modelle zur Ermittlung des Stoffwertes X
und zur Berechnung der Standardabweichung der Eignungspriifung & auf die Daten der
Eignungspriifung CIT 2001 systematisch angewendet. Insgesamt haben 107 Laboratorien ein
Ergebnis gemeldet.

Auf die eingereichten Ergebnisse der Eignungsprifung CIT 2001 wurden die
Ausreiferpriifungen nach Grubbs und nach Cochran angewendet wie in DIN ISO 5725-2 [54]
empfohlen. Es wurden ein Cochran-Ausreifler, ein Cochran-Straggler sowie ein Grubbs-
Ausreif3er identifiziert. Der Grubbs-Ausreier beruht auf Nichteinhalten der Priifspezifikation,
das Laboratorium fertigte die Proben mit U-Kerb statt des vorgeschriebenen V-Kerbes. In
Variante 3 wurden die Ausreifler aus dem Datensatz entfernt, in den Varianten 1, 2 und 4

wurden sie beibehalten.

Variante 1:
In Variante 1 wird der Stoffwert X; als Konsenswert aus den Teilnehmerergebnissen (Kap.

4.2, Methode E) berechnet. Die Standardabweichung der Eignungspriifung & wird als
erwiinschtes Leistungsniveau festgelegt (Kap. 4.4.1).

Als Stoffwert X; wird der Median der Labormittelwerte (MEDyap) verwendet, d.h. ein
robuster Konsenswert aus den FErgebnissen aller teilnehmenden Laboratorien.
Der Stoffwert betrdgt X; = 109,8 Joule.

Die (robuste) Standardabweichung der Eignungspriifung 6 ; wurde aus dem Median der
Standardabweichungen MEDgqpy (= 4,2 Joule) und der Forderung der DIN EN 10045-2,
Tabelle 3 [122] hergeleitet. Es wurde der Wert 6 | =4 Joule (der ndchstgelegene, ganzzahlige
Wert) festgelegt.

Bei dieser Vorgehensweise ergibt sich die groBte zuldssige Abweichung zu 3 x 6,1=12J
und ist damit grofBer als die nach DIN EN 10045-2, Tabelle 3 [122] vorgesehene zulédssige
Abweichung von 10 % des Stoffwertes X =11 J.

Variante 2:
Berechnung von X, (Methode E) und 6, (Konsenswert) unter Verwendung der robusten

Datenauswertung nach ISO/DIS 13528 [421] bzw. DIN ISO 5725-5 [431].
Die Rechnung nach Gleichungen (4.3.26) bis (4.3.31) ergibt die robusten Schétzer
x*=X,=110,0 Joule und s* = 6, = 6,3 Joule. Die Werte konvergieren bereits nach dem

ersten [terationsschritt.
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Variante 3:
Berechnung von X; und &3 unter Verwendung der klassischen Datenauswertung nach DIN

ISO 5725-2 [54].
Die Daten der Ausreiler nach Grubbs und Cochran wurden zur Berechnung der

Prizisionskenngrof3en aus dem Datensatz entfernt.

o si=x =110,0Joulenach Gl. (4.3.20),

o 5’ =25,16 Joule nach  Gl. (4.3.21),
o 5 =42,99 Joule nach  Gl. (4.3.22 bis 4.3.24),
o =47,60 Joule nach  Gl. (4.3.25).

Setzt man diese Werte in Gleichung (4.4.4) ein, so erhilt man

63 = 44299+(2516/6)

g3 = 8,30
Der Stoffwert X3=110,0 J ist gleich dem arithmetischen Gesamtmittelwert 7.

Variante 4:
In Variante 4 wird der Mittelwert der LMPA Sachsen-Anhalt, Magdeburg, die als

Referenzlaboratorium fiir die Homogenitétspriifung diente, als Stoffwert verwendet, also
X4=104,8 Joule. G4 berechnet sich aus der grofiten zuldssigen Abweichung der Priifmaschine
nach DIN EN 10045-2, Tabelle 3 [122] (10 % vom Stoffwert) : & 4=3,5J.

Die Leistung der Laboratorien wird mittels z-Score bewertet, der nach Gleichung (4.4.6)
fiir jedes Laboratorium und jede Variante berechnet wird. Die Interpretation der z-Scores
erfolgt wie in Kapitel 4.4.2, Abschnitt IV beschrieben. In Tabelle 5.4.8 sind die Auswirkung
der Varianten 1 bis 4 auf das Ergebnis der Eignungspriifung gegeniibergestellt.

Tabelle 5.4.8: Abweichung vom Stoffwert, Warn- und Aktionssignale: Vergleich der Varianten

Stoffwert X STABW G Anzahl der Teilnehmer mit
Variante in Joule Warnsignal Aktionssignal
2<z|<3 223
1 109,8 4 16 11
2 110,0 6,3 7 2
3 110,0 8,3 2 1
4 104,8 3,5 25 22
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In den Bilder 5.4.5 bis 5.4.8 ist die Verteilung der z-Scores fiir die verschiedenen Varianten
in Form von Histogrammen gegeniibergestellt.

Die Variante 4 gibt die schérfste Beurteilung der Eignungspriifungsdaten wieder. Hier zeigt
sich die Problematik, die auftritt, wenn die Bestimmung des Stoffwertes einem oder mehreren
Expertenlaboratorien iiberlassen wird. Im vorliegenden Beispiel ist der Stoffwert X, um eine
GroBenordnung von 6 kleiner als der Stoffwert X;, daher verschieben sich die z-Scores nach
rechts, siche Bilder 5.4.5 und 5.4.8.

Verschérft wird die Situation durch die Festlegung von &4 auf Basis einer Normforderung,
die streng genommen nur fiir zertifizierte Referenzproben giiltig ist. Daher erhalten 23% der
Teilnehmer ein Aktionssignal, weitere 20% erhalten ein Warnsignal (sieche Tabelle 5.4.8). Die
Variante 4 ist als zu scharfe Beurteilung der Ergebnisse zu verwerfen.

Die Variante 3 gibt die ,,ideale* Auswertung der Eignungspriifung auf Grundlage der
klassischen Statistik wieder. 1 Teilnehmer erhélt ein Aktionssignal (<1%), 2 Teilnehmer
erhalten ein Warnsignal (<2%). Die Verteilung der z-Scores ndhert sich sehr gut der
Normalverteilung an. Diese Variante ist jedoch unter dem Aspekt ,,Fitness-for-Purpose zu
verwerfen. Wire die Eignungspriifung nach Variante 3 (110 J £ 25 J bzw. 110 J + 22%)
ausgewertet und bewertet worden, wiren alle Ergebnisse zwischen 85 J und 135 J zumindest
nicht ,,unzureichend. Solche groBen zuldssigen Abweichungen wéren in der praktischen
Anwendung des Priifverfahrens vor allem dann problematisch, wenn der Stoffwert nahe am
Bereich des Steilabfalls liegt. Der Kerbschlagbiegeversuch wird standardméBig bei
Abnahmepriifungen eingesetzt, z. B. nach Produktnormen, gesetzlichen Anforderungen oder
Anwenderforderungen. Hier besteht von Seiten der Kunden und Lieferanten ein grofles
Interesse an einem moglichst prizisen Priifverfahren.

Variante 2 steht zwischen Variante 3 und Variante 1. Fiir Variante 2 gilt in schwicherem
MaBe dasselbe wie fiir Variante 3. Die Verteilung der z-Scores néhert sich gut der
Normalverteilung an, 2 Teilnehmer erhalten ein Aktionssignal.

Auch hier spricht vor allem der Aspekt ,,Fitness-for-Purpose® gegen eine solche Form der
Auswertung, da die zuldssigen Abweichungen vom Stoffwert aus Kundensicht immer noch zu
grof} sind.

Die Variante 1 mit & ;=4 Joule beriicksichtigt einerseits die Forderung der DIN EN ISO
10045-2 [122] (6 norm=3,7 J) und anderseits den Einfluss des Probenmaterials und die mo-
mentane Leistungsfahigkeit der Laboratorien, indem den Median der Standardabweichung der

Laboratorien (G med LaAB=4,2 J) zur Beurteilung herangezogen wird.
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Die Abschiatzung des Stoffwertes durch die in den Varianten 2 und 3 verwendeten

Verfahren ist mathematisch gesehen zwar genauer als die nach Variante 1 durchgefiihrte

Abschitzung von X; durch den Median aller Labormittelwerte. Fiir praktische Zwecke ist X;

jedoch ausreichend genau und mit erheblich geringerem Rechenaufwand zu ermitteln.

Aus diesem Grund erfolgte die Auswertung der Eignungspriifung CIT 2001 [29] nach

Variante

1. Bild 5.4.9 zeigt die z-Scores aller Teilnehmer in der Ubersicht. Die Grenzen fiir

|z|=2 bzw. |z]=3 sind als waagerechte Linien in das Diagramm eingefiigt.

Es sei

an dieser Stelle jedoch ausdriicklich auf ein Problem hingewiesen, das sich bei der

Bestimmung eines Konsenswertes aus den Ergebnissen aller Teilnehmer ergibt. Wenn an

einer Eignungspriifung aullergewohnlich viele ,,schlechte® Laboratorien teilnehmen, erzielt

ein besonders gutes Laboratorium moglicherweise ein unzureichendes Ergebnis, wenn sein

Ergebnis entsprechend weit vom Konsenswert entfernt ist. Dieser Fall ist vor allem dann zu

erwarten

, wenn Prifverfahren neu oder nicht ausreichend vereinheitlicht sind.
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: Auswertung der Eignungsprifung CIT 2001: Abweichung vom Stoffwert

eurteilung der Leistungsfahigkeit fiir das Kriterium ,,Abweichung vom Stoffwert*

z-Scores ist gegeniiber den Methoden ,,Schitzung der systematischen

Abweichungskomponente D* bzw. ,,Prozentuale Differenz Do, {ibersichtlicher und fiir die

teilnehm

enden Laboratorien leichter verstindlich.
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Eine Auswertung nach E,-Zahlen, z’-Scores oder {-Scores (vgl. Kap. 4.4.2) ist nicht
moglich, da keine gesicherten Erkenntnisse liber die individuelle Messunsicherheit fiir den

Kerbschlagbiegeversuch vorliegen.

5.4.5 Statistische Beurteilung der Ergebnisse: Wiederholbarkeit

Die Wiederholbarkeit unter den vorgegebenen Priifbedingungen wird durch die Differenz
zwischen dem groften und kleinsten Einzelwert Xmax — Xmin der verbrauchten Energie
beschrieben. Gemidfl DIN EN 10045-2, Tabelle 3 [122] ist die Wiederholbarkeit dann
ausreichend, wenn die Beziehung

Xmax — Xmin < 0,15 X (6.1.1)
erfilllt ist. Diese Vorgabe gilt streng genommen nur bei der Verwendung von
Charpy-V-Referenzproben wie in der Norm beschrieben.

Da diese Bedingung nicht erfiillt ist und der Stoffwert X = X; = 119,8 J ein Konsenswert
aus den Werten aller Teilnehmer ist, wird folgende Festlegung getroffen: Fiir die
Eignungspriifung CIT 2001 ist dann eine ausreichende Wiederholbarkeit erzielt, wenn die
Gleichung

Xmax — Xmin < 0,2 X (6.1.2)
erfiillt ist.

Damit hat ein Laboratorium in dieser Eignungspriifung dann eine ausreichende
Wiederholbarkeit erzielt, wenn Xmax — Xmin < 22 Joule ist. Sieben Laboratorien erzielten ein
unzureichendes Ergebnis.

Eine Verwendung der in Tabelle 5.4.8 zusammengestellten Varianten ergibt flir die
Varianten 2 und 3 keine Anderung. Kommt Variante 4 zum Einsatz, ergibt sich ein Grenzwert
von 21 Joule, d. h. drei weitere Laboratorien wiirden ein unzureichendes Ergebnis erzielen.

In Bild 5.4.10 sind die Ergebnisse aller Laboratorien und der Grenzwert fiir ausreichende

Wiederholbarkeit aufgetragen.
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Bild 5.4.10: CIT 2001, Wiederholbarkeit, Ubersicht

5.4.6 Genauigkeit der Probenfertigung

Die Teilnehmer der Eignungspriifung CIT 2001 hatten ausreichend Probematerial erhalten,
um eine zusitzliche (Referenz-) Probe mit V-Kerb nach DIN EN ISO 10045-1, Tabelle 2
[118] herzustellen, die sie anschlieBend vermessen sollten. Die Laboratorien sollten eine
Aussage (ja / nein) darliber machen, ob die von ihnen hergestellten Proben normkonform
sind. Diese Referenzprobe wurde anschlieBend in einem akkreditierten Messlabor des
Materialpriifungsamtes des Landes Brandenburg nachgemessen. Im Laufe der
Eignungspriifung bzw. nach Auswertung der Messungen des Materialpriifungsamt des Landes
Brandenburg ergab sich folgendes Bild:

e FEinige Laboratorien forderten neues Probenmaterial an, nachdem sie erkannten, dass
die von ihnen gefertigten Proben nicht normkonform waren.

e Neunzehn Laboratorien bestitigen die Normkonformitit ihrer Proben und priiften
diese, obwohl bereits ihre eigenen Messungen Abweichungen von der Norm ergeben
hatten.

e Sechsundzwanzig Laboratorien weichen bei einem oder mehreren Mallen von der

Normvorgabe ab; die Laboratorien konnten die Abweichung(en) selbst nicht
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feststellen, daher bestitigten sie die Normkonformitit der Proben. Die Abweichungen
wurden bei der Nachmessung durch das akkreditierte Messlabor des Landes
Brandenburg entdeckt.

e Am schwierigsten einzuhalten sind die MaBle ,Hohe im Kerbgrund“ und
»Kerbradius®“. Die Nachpriifung des Materialpriifungsamt des Landes Brandenburg
zeigt auBerdem, dass das Bestimmen dieser Malle nicht von allen Laboratorien
beherrscht wird [29].

e FEin Laboratorium hatte statt der vorgeschriebenen V-Kerb-Probe eine U-Kerb-Probe
gefertigt. Die Priifergebnisse dieses Laboratoriums unterscheiden sich signifikant von
allen anderen Priifergebnissen.

Daraus folgt: die Vorgaben des vereinheitlichten Messverfahrens zur Probenherstellung
sind entweder nicht ausreichend bekannt oder werden von den Priiflaboratorien nicht
hinreichend beachtet. Allerdings scheint der Einfluss einer nicht norm-konformen Probe auf
das Priifergebnis (und damit auf das Ergebnis der Eignungspriifung) von vernachlédssigbarer
GroBe zu sein, solange es sich um die gleiche Probenform handelt und die Kerbtiefe nicht zu
einer signifikanten Verminderung der Querschnittsfliche unter dem Kerb fiihrt.

Zusammenfassend kann man sagen, dass fiir das Gelingen einer Eignungspriifung
»Kerbschlagbiegeversuch nach DIN EN 10045 [118] die Homogenitét des Probematerials und
die sorgfiltige Beurteilung der rechnerisch ermittelten GroBen ,,Stoffwert und
»Standardabweichung der Eignungspriifung® im Hinblick auf ihre technische Relevanz von

ausschlaggebender Bedeutung sind.
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5.5 Eignungsprufung Emissionsspektroskopie

Die Atomemissionsspektroskopie AES (auch optische Emissionsspektroskopie OES genannt)
ermOglicht es, in Proben unterschiedlichster Art iiber einen weiten Konzentrationsbereich
hinweg Multielementbestimmungen durchzufiihren. In der OES wird die Probensubstanz in
eine Strahlungsquelle gebracht, dort atomisiert und teilweise ionisiert. lonen und Atome
werden dann zu ihrer spezifischen Linienstrahlung angeregt, die mittels Spektralapparat
zerlegt wird. Grundlage der qualitativen Spektralanalyse ist das Auftreten einer
elementcharakteristischen Linie, die auf die Anwesenheit dieses Elementes in der Probe
hinweist. Die OES ist eine Relativmethode. Elementkonzentrationen konnen nach einer
Kalibrierung durch den Vergleich der gemessenen Lichtintensititen mit den Lichtintensitdten
von Standardproben bekannter Zusammensetzung bestimmt werden. Dies ist die Grundlage
der quantitativen OES.

Bei der Wareneingangspriifung, der Produktions- und Endproduktkontrolle wird in der
Metallverarbeitenden Industrie die  Funkenspektroskopie routineméfig verwendet.
Mittelspannungsfunken in Argon als Strahlungsquelle werden heute in Verbindung mit
Simultanspektrometern fiir die schnelle Bestimmung vieler Elemente (15 und mehr, darunter
auch Kohlenstoff, Phosphor, Schwefel und Bor) eingesetzt. Die gesamte Analysendauer liegt
bei etwa 20s. Die Nachweisgrenzen liegen fiir die verschiedenen Metallmatrizes im
ng/g-Bereich. Auch leichte Elemente wie Beryllium, Bor oder Kohlenstoff kdnnen gut
bestimmt werden. Entsprechende interne Standards vorausgesetzt, kann eine relative
Standardabweichung unterhalb 1% erreicht werden. Die Wahl der Kalibrierproben ist fiir das
Analysenergebnis sehr wichtig, da durch Stérungen in der Verdampfung oder Ionisations- und
Temperaturbeeinflussung im Plasma groe Matrixeffekte verursacht werden konnen,
gegebenenfalls wird ein rechnerisches Korrekturverfahren notwendig. [123]

Die Emissionsspektrometrie ist in einem mechanisch-technologisch ausgerichteten
Priiflaboratorium ein ergénzendes Arbeitsgebiet. Es dient in vielen Laboratorien zur schnellen
Identifizierung und Analyse von Probenmaterial. Die Emissionsspektrometrie ist kein
genormtes Priifverfahren. Die Analysen werden auf der Basis validierter Hausverfahren
durchgefiihrt, die in der Regel durch den FEinsatz von zertifizierten Referenzmaterialien

riickverfolgbar sind.
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5.5.1 Untersuchungsprogramm

Das Leistungskriterium, nach dem die teilnehmenden Laboratorien in der Eignungspriifung

Emissionsspektroskopie EMS 2001 [27] beurteilt werden, ist die Abweichung des Labor-

mittelwertes vom Stoffwert. Die Bewertung wird fiir jedes Element einzeln vorgenommen.
Auf die im Rahmen der Eignungspriifung gewonnenen Daten wurden die in den Tabellen

5.5.1 bis 5.5.3 gekennzeichneten Methoden angewendet, kritisch untersucht und bewertet:

Tabelle 5.5.1: Bestimmung des Stoffwertes X

Methode (nach Kapitel 4.2)

Bekannter Wert (Methode A) -

Zertifiziertes Referenzmaterial (Methode B) -

Referenzmaterial (Methode C) X

Konsenswert Experten (Methode D) -

Konsenswert Teilnehmer (Methode E) X

Tabelle 5.5.2: Berechnung der Standardabweichung der Eignungspriifung &

Methode (nach Kapitel 4.4.1)

Vorgeschriebener Wert -

Festlegung eines erwiinschten Leistungsniveaus -

Prézisionsexperiment nach DIN ISO 5725-2 X
Konsenswert, robuste Datenauswertung X
Tabelle 5.5.3: Berechnung der Leistungsstatistik
Methode (nach Kapitel 4.4.2)

Schitzung der systematischen Abweichungskomponente D -
Prozentuale Differenz Do, -
z-Scores X
Histogramm -
Siulendiagramm X

5.5.2 Programm der Eignungsprifung

Die Teilnehmer der Eignungspriifung erhielten eine pulvermetallurgisch hergestellte Probe
unbekannter Zusammensetzung, die an der Bundesanstalt fiir Materialforschung und —
priifung, Berlin (BAM) hergestellt wurde. An diesen Proben sollte mittels einer fiinfmal zu
wiederholenden Analyse der Gehalt von insgesamt vierzehn Elementen bestimmt werden.
Den Laboratorien war freigestellt, fiir welche Element eine Analyse durchgefiihrt und zur
Bewertung eingereicht wird. Insgesamt nahmen 68 Laboratorien an der Eignungspriifung teil.
Drei Laboratorien haben sich mit zwei Gerdten beteiligt, so dass insgesamt bis zu

71 Analysen je Element vorlagen.
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5.5.3 Materialauswahl und Homogenitéatsprifung

Bei der Auswahl des Probenmaterials wurden erhdhte Anforderungen an dessen Homogenitét
gestellt.

Die Versuche zur Homogenititspriifung wurden von der Bundesanstalt fiir
Materialforschung und —priifung (BAM), Berlin, Labor 1.11 mit dem Funkenspektrometer
OBLF QSL 150 durchgefiihrt.

Homogenitdt ist ein Zustand, in dem eine einheitliche Zusammensetzung fiir eine oder
mehrere festgelegte Eigenschaften vorliegt. Die Forderung nach Homogenitit ist gebunden an
die ,kleinste Probeneinheit”, die analysiert werden kann. Nur zwischen diesen ,kleinsten
Probeneinheiten ist Homogenitét erforderlich, da eine weitere Unterscheidung analytisch
nicht moglich ist. Die ,kleinste Probeneinheit™ eines Versuchsmaterials ist die Menge des
Versuchsmaterials, die fiir eine Einzelmessung eingesetzt wird bzw. effektiv zum Einsatz
gelangt. Bei der Emissionsspektroskopie ist dies die Masse des verdampften Materials. Da
diese sehr gering ist, sind die Anforderungen an die Homogenitit des Probenmaterials
besonders hoch [68].

Bei der Herstellung und Homogenititspriifung des Materials flir diese Eignungspriifung

wurde wie folgt vorgegangen:
Das pulverformige Ausgangsmaterial wurde durch heilisostatisches Pressen kompaktiert. Es
wurden insgesamt 18 Stangen Rund-Material hergestellt. Im ersten Schritt wurde eine Stange
in 18 Probeabschnitte unterteilt. Aus jedem dieser Probeabschnitte wurde jeweils eine Probe
analysiert. Es wurde auflen, im Zentrum der Probe und ungeféhr in der Mitte des Probenradius
analysiert, um die Homogenitédt iiber der Probenflidche zu priifen. Im zweiten Schritt wurden
jeweils zwei Proben aus der Mitte weiterer vier Stangen analysiert, um die Homogenitit
zwischen den Stangen zu testen. Fiir die Eignungspriifung wurden ausschlieBlich Proben
verwendet, die aus dem mittleren Abschnitt der Stangen stammen.

Die Grofle der Standardabweichungen fiir die einzelnen Elemente wird zur Beurteilung der
Homogenitét des Materials herangezogen, siche Tabelle 5.5.4.

Die Standardabweichung als Mall fiir die Streuung setzt sich prinzipiell aus einer
verfahrensbedingten Streuung und einer werkstoffbedingten Streuung (Inhomogenitit)
zusammen. Fiir den vorliegenden Fall folgt daher, dass die werkstoffbedingte Streuung

(Inhomogenitdt) kleiner oder gleich den in Tabelle 5.5.4 angegebenen Werten sein muss.
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Tabelle 5.5.4: Homogenitatsprifung: mittlere Standardabweichungen (STABW);
alle Angaben in Massen-%

Element STABW Element STABW Element STABW
C 0,01008 N 0,00792 w 0,00499
Si 0,00419 Cr 0,00387 Cu 0,00349
Mn 0,00629 Mo 0,00884 Co 0,00166
P 0,00024 Ni 0,02253 Nb 0,00152

S 0,00047 V 0,00343

Das Material ist daher fiir eine Verwendung in der Eignungspriifung ausreichend homogen.

5.5.4 Abweichung des Laborwertes vom Stoffwert

Im Folgenden werden die in Kapitel 4 vorgestellten Modelle zur Ermittlung des Stoffwertes X
und zur Berechnung der Standardabweichung der Eignungspriifung 6 wie in den Tabellen
5.5.1 bis 5.5.3 dargestellt auf die Daten der Eignungspriifung EMS 2001 systematisch
angewendet.

Variante 1:  Bestimmung der Stoffwerte X und der Standardabweichungen der
Eignungspriifung &, Referenzmaterial (Methode C, Kap 4.2)

Das Labor I.11 der BAM, Berlin stellt iiblicherweise zertifizierte Referenzmaterialien fiir die
Emissionsspektrometrie her. Daher kann davon ausgegangen werden, dass entsprechende
rlickfiihrbare Normale vorhanden sind und die Analyseneinrichtungen und ihr Bedienpersonal
entsprechend hohen Anforderungen geniigen. Betrachtet man das Versuchsmaterial der
Eignungspriifung als Referenzmaterial, so gibt das Labor 1.11 der BAM, Berlin fiir die
einzelnen Elemente die in Tabelle 5.5.5 zusammengestellten Werte fiir den jeweiligen
Stoffwert Xy; an. Als Standardabweichungen der Eignungspriifung & y; werden die jeweiligen
Standardabweichungen der bei Homogenititspriifung fiir jedes Element durchgefiihrten
Messungen verwendet. Die Beurteilung der eingereichten Ergebnisse erfolgt mittels z-Score
(s. Kap. 4.4.2). In Tabelle 5.5.5 sind fiir jedes Element die Zahl der Laboratorien aufgefiihrt,

die ein Warn- bzw. Aktionssignal erhalten.
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Tabelle 5.5.5: Variante 1; Abweichung vom Stoffwert, Warn- und Aktionssignale, Methode C

Stoffwert X, ST;EW Anzahl der Teilnehmer
Element in Massen-% Gesamt Wazl;lllzslignal Akti(gllzsiignal

C 0,871 0,01008 68 11 38

Si 0,828 0,00419 70 1 65
Mn 1,061 0,00629 71 6 55
P 0,020 0,00024 68 1 59
0,018 0,00047 67 3 56

N 0,019 0,00792 24 0 0
Cr 1,676 0,00387 71 2 67
Mo 0,880 0,00884 71 4 45
Ni 2,866 0,02253 71 12 45

\% 0,552 0,00343 70 5 58

W 0,699 0,00499 61 6 45
Cu 0,742 0,00349 68 2 59
Co 0,310 0,00166 59 3 42
Nb 0,530 0,00152 55 0 54

Variante 2:  Bestimmung der Stoffwerte X und der Standardabweichungen der

aufgefiihrte Anzahl von Ausreiflern. Fiir das Element Niob wurde nur der Cochran Test

durchgefiihrt, der abgebrochen wurde, nachdem bereits 35% der Ergebnisse als Ausreiller

zuriickgewiesen worden waren.

Fiir das Element Niob wurde eine grafische Ausreilerpriifung mittels Mandels k-Statistik
fiir Ausreifler mit zu groBer laborinterner Streuung bzw. Mandels h-Statistik fiir Ausreifer
zwischen den Laboratorien erstellt. In den Bildern 5.5.1 und 5.5.2 sind die Ergebnisse
aufgetragen. Bild 5.5.1 zeigt vier AusreiBler aufgrund zu hoher Streuung zwischen den
Laboratorien. Bild 5.5.2 zeigt fiinf Ausreiler und einen Fastausreiler beziiglich der

laborinternen Streuung. Die Ausreifler aus Bild 5.5.1 sind nicht identisch mit denen aus Bild

5.5.2.

Eignungspriifung &, Konsenswert Teilnehmer (Methode E, Kap 4.2),
klassische statistische Auswertung nach DIN 1SO 5725

Die AusreiBerpriifung nach Cochran und nach Grubbs ergaben die in Tabelle 5.5.6
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Tabelle 5.5.6: Ergebnisse der Ausrei3ertests nach Cochran und Grubbs

Element Ausreiflertest nach Cochran Ausreillertest nach Grubbs
Fastausreifier Ausreifler Fastausreiler Ausreifler

Cc 1 4 0 0
Si 1 7 1 0
Mn 2 8 0 0

P 0 13 0 1

S 0 6 0 1

N 0 1 0 0
Cr 5 8 1 0
Mo 1 6 0 0
Ni 4 8 0 2
v 0 5 0 2
W 0 3 1 3
Cu 1 3 1 1
Co 0 8 2 1
Nb --- - -—- -

Tabelle 5.5.5: Variante 2; Abweichung vom Stoffwert, Warn- und Aktionssignale, Methode E

Stoffwert X, ST;}]ZW Anzahl der Teilnehmer
Element in Massen-% Gesamt Wazr<1|1zs|i§nal Akti(gllzs;ignal
C 0,908 0,0453 68 3 3
Si 0,797 0,0418 70 6 1
Mn 1,086 0,0315 71 4 2
P 0,0175 0,0040 68 5 4
S 0,0155 0,0029 67 4 3
N 0,0151 0,0023 24 1 0
Cr 1,722 0,0779 71 4 3
Mo 0,898 0,0434 71 5 3
Ni 2,949 0,1343 71 6 3
Vv 0,591 0,0280 70 4 3
W 0,717 0,1006 61 4 4
Cu 0,712 0,0464 68 g 2
Co 0,321 0,0209 59 2 4
Nb 55

Die Daten der Ausreiler nach Grubbs und Cochran wurden zur Berechnung der

Prézisionskenngroflen aus dem Datensatz entfernt.
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Die Berechnung erfolgt nach den Gleichungen (4.3.20) bis (4.3.25) sowie Gleichung (4.4.4).
In Tabelle 5.5.7 sind fiir jedes Element der jeweilige Stoffwert X;, und die zugehdrige
Standardabweichung der Eignungspriifung & y, eingetragen. Die Beurteilung der Ergebnisse
erfolgt mittels z-Score (s. Kap. 4.4.2). In Tabelle 5.5.7 sind fiir jedes Element die Zahl der
Laboratorien, die ein Warn- bzw. Aktionssignal erhalten, aufgefiihrt.

Variante 3:  Bestimmung der Stoffwerte X und der Standardabweichungen der

Eignungspriifung &, Konsenswert Teilnehmer (Methode E, Kap 4.2), einfache
robuste statistische Auswertung

Die Ausreillerdatensidtze werden nicht entfernt. Fiir jedes Element ist der Stoffwert Xj; der
Median der Labormittelwerte. Die Standardabweichungen der Eignungspriifung & y; werden
fiir jedes Element durch den normalisierten Quartilsabstand nIQR nach Gleichung 5.5.1
berechnet:
63 = nlQR = 0,7413-IQR  mit IQR=Q;-Q, (5.5.1).

Qs ist der Wert unterhalb dessen 75 % aller Werte liegen, Q, ist der Wert unterhalb dessen
25 % aller Werte liegen. Der Faktor 0,7413 ergibt sich aus der Standardnormalverteilung, die
einen Mittelwert von Null und eine Standardabweichung von Eins hat. Die Breite von (Q3-Q;)
betrdgt in solcher Verteilung 1,34898 und daher ergibt sich 1/1,34898=0,7413 [87].
Multipliziert man (Qs3-Q;) mit diesem Faktor, so kann man ihn mit einer Standardabweichung

vergleichen.

Tabelle 5.5.8: Variante 3; Abweichung vom Stoffwert, Warn- und Aktionssignale, Methode E

Stoffwert X; ST;}]ZW Anzahl der Teilnehmer
Element in Massen-% Gesamt Wazr<1|1zs|i§nal Akti(gllzs;ignal

C 0,908 0,0404 68 4 3
Si 0,791 0,0286 70 6 7
Mn 1,086 0,0302 71 6 2
P 0,0178 0,00357 68 4 5
0,0154 0,00245 67 6 4

N 0,0152 0,00169 24 4 1
Cr 1,732 0,0480 71 5 7
Mo 0,906 0,0343 71 1 8
Ni 2,928 0,1601 71 2 3
\Y 0,520 0,0266 70 4 4
w 0,711 0,0538 61 4 9
Cu 0,712 0,0280 68 2 10
Co 0,314 0,0159 59 1 6
Nb 0,596 0,0409 55 3 5
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In Tabelle 5.5.8 sind fiir jedes Element der Stoffwert X;; und die Standardabweichung der
Eignungspriifung & y; eingetragen. Die Beurteilung der eingereichten Ergebnisse erfolgt
mittels z-Score (s. Kap. 4.4.2). In Tabelle 5.5.8 sind fiir jedes Element die Anzahl der
Laboratorien, die ein Warn- bzw. Aktionssignal erhalten, aufgefiihrt.

Die Variante 1 ist die am leichtesten auszuwertende Variante, da man die Ergebnisse des
Referenzlabors iibernechmen kann. Eine Auswertung nach dieser Variante stellt jedoch
eindeutig eine Uberforderung der Laboratorien dar, da diese offensichtlich nicht die
Wiederholgenauigkeit des Referenzlaboratoriums erreichen.

Variante 2 ist die am wenigsten scharfe Auswertung, d. h die Zahl der Laboratorien, die ein
Aktionssignal oder ein Warnsignal erhalten, ist am niedrigsten. Der Rechenaufwand ist
vergleichsweise grof3, da fiir jedes Element eine einfaktorielle Varianzanalyse durchgefiihrt
werden muss. Auflerdem setzt diese Form der Auswertung eine Normalverteilung der
Ergebnisse voraus. Wie Tabelle 5.5.6 zu entnehmen, diirfen eine ganze Reihe von Daten bei
der Berechnung der Kennwerte nicht beriicksichtigt werden, da sie auf Grund des Cochran
Tests als Ausreifler beziiglich der laborinternen Streuung zuriickgewiesen wurden. Findet man
auf unterschiedlichen Merkmalsniveaus bei demselben Laboratorium mehrere FastausreiBBer
bzw. statistische Ausreiler, kann dies nach DIN ISO 5725-2 [54] ein ernster Hinweis sein,
dass bei diesem Laboratorium die Varianz innerhalb des Labors aulergewohnlich hoch ist.

Variante 3 urteilt etwas schérfer als Variante 2. Der Rechenaufwand zur Bestimmung der
Kennwerte ist vergleichsweise niedrig, und der Rechenweg ist fiir die Teilnehmer einfach
nachzuvollziehen. Es wird keine Normalverteilung der Ergebnisse vorausgesetzt. Die
Eignungspriifung EMS 2001 [27] wurde auf Basis von Variante 3 ausgewertet.

Bild 5.5.3 gibt in Form eines Siulendiagramms fiir sechzehn Laboratorien eine Ubersicht
tiber die Gesamtleistung der Laboratorien. Die z-Scores fiir die Elemente sind in der
Reihenfolge (von links nach rechts) C, Si, Mn, P, S, N, Cr, Mo, Ni, V, W, Cu, Co, Nb
nebeneinander iiber der Labor-Nr. aufgetragen. Die Grenzen flir z=+3 und z=+2 sind parallel
zur x-Achse in das Diagramm eingetragen. Zur Bewertung der Gesamtleistung wurde die
Anzahl der mit einem z-Score |z|>3 bewerteten, analysierten Elemente auf die Anzahl der von
einem Laboratorium analysierten Elemente bezogen. Wenn mehr als 20 % der Analysen eines
Labors mit ,,unzureichend bewertet wurden, so wird die gesamte Eignungspriifung fiir dieses
Labor mit ,,nicht erfiillt” bewertet (siche Kapitel 4.4.2, VIII). In Bild 5.5.1 ist Laboratorium
Nr. 12 ein Beispiel fiir ein Labor, das die Eignungspriifung nicht bestanden hat. Das
Laboratorium hat 11 Elemente analysiert, die Analyse von 5 Elementen (45%) wurde mit

,unzureichend* bewertet (z-Score |z|>3). Als Gegenbeispiel sei Labor Nr. 1 genannt: dort
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wurden 13 Elemente analysiert, alle Analysen wurden mit ,,ausreichend” (z-Score |z|<2)
bewertet.

Die Auftragung der Ergebnisse in einem Sdulendiagramm ist sehr gut geeignet, dem
Auswertenden einen schnellen Uberblick iiber die Gesamtleistung der Laboratorien zu geben,
wenn mehrere Kennwerte, die gemeinsam bewertet werden, zu bestimmen sind. Zwolf von 72
Laboratorien haben die Eignungspriifung mit dem Gesamtergebnis ,nicht erfiillt*
abgeschlossen [27].

Wie sich in dieser Eignungspriifung herausstellte, muss die Verwendung eines Stoffwertes
bzw. einer Standardabweichung der Eignungspriifung, welche von einem Expertenlabor
bestimmt wurden, sorgfiltig erwogen werden muss. Ist das Expertenlaboratorium den
Teilnehmern der Eignungspriifung deutlich in der Giite Ausriistung und der Erfahrung bzw.
Qualifikation der Mitarbeiter voraus, kann dies dazu fithren, dass die iiberwiltigende
Mehrzahl der Teilnehmer die Eignungspriifung mit einem schlechten (,,nicht erfiillt*)
Ergebnis abschlieBt. In diesem Fall muss sorgfiltig erwogen werden, ob z. B. die sehr hohe
Wiederholgenauigkeit, welche das Expertenlabor angibt, fiir im industriellen Malstab
durchgefiihrte Priifungen (Wareneingangspriifung, Verwechselungspriifung) relevant bzw.

notwendig ist.
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Bild 5.5.3: Eignungsprufung Emissionsspektroskopie 2001,
z-Scores der Ergebnisse von 16 Teilnehmern
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6 Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen dieser Arbeit wurden erstmalig Eignungspriifungen speziell fiir verschiedene
mechanisch-technologische Werkstoffpriifverfahren konzipiert, mit insgesamt 600 Teilneh-
mern aus 25 Nationen durchgefiihrt und systematisch ausgewertet. Ziel der Untersuchung war
die Entwicklung von Methoden zur Durchfiihrung und Auswertung von Eignungspriifungen,
die einen priiftechnisch angemessenen und wissenschaftlich begriindbaren Kompetenznach-
weis ermoglichen.

Die aus den Ergebnissen dieser Untersuchung resultierenden Eignungspriifungen lassen
sich fiir folgende Aufgaben verwenden:

e Akkreditierte Priiflaboratorien koénnen bei erfolgreicher Teilnahme einen
belastbaren Kompetenznachweis erbringen und die in ISO/IEC 17025 gestellte
Anforderung erfiillen, an ,,einem geeigneten Programm fiir Vergleichsmessungen
zwischen Laboratorien® teilzunehmen.

e Nicht akkreditierten Laboratorien ermdglichen diese Eignungspriifungen erstmalig
die Beurteilung ihrer Priifleistungen im Vergleich mit flihrenden européischen
Laboratorien auf Grundlage belastbarer Kriterien.

e Die aus den Daten der Eignungspriifungen gewonnenen Ergebnisse konnen
zusitzlich zur Weiterentwicklung und Normung der mechanisch-technologischen
Priifverfahren, z. B. zur Bestimmung der Messunsicherheit von Hértemessungen,
verwendet werden.

Die Ergebnisse der Untersuchungen lassen sich wie folgt zusammenfassen:

e Die giinstigste Voraussetzung fiir die Durchfiihrung einer Eignungspriifung auf dem
Gebiet der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung liegt vor, wenn ein
vereinheitlichtes (genormtes) Priifverfahren existiert, das bereits Grenzwerte fiir die
Anwendbarkeit des Priifverfahrens enthilt, wie z. B. die Normen fiir die gédngigen
Hartepriifverfahren nach Vickers oder Brinell oder die Kerbschlagbiegepriifung. Im
Rahmen dieser Arbeit konnte nachgewiesen werden, dass die in den zugehdrigen
Normen festgelegten Grenzwerte zur Priifung der Priifmaschinen, wie die Gréfen
»~Abweichung vom Stoffwert” und die ,,Wiederholprézision* technisch relevant sind
und von den Laboratorien eingehalten werden konnen. Da die Normfestlegungen

konservativ sind, besteht hier noch ein Verbesserungspotential. Die Auswertung der
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Eignungspriifung wird deutlich vereinfacht und gewinnt an Aussagesicherheit, wenn
ein zertifiziertes Referenzmaterial als Probenmaterial eingesetzt werden kann.

Muss zur Bestimmung des Stoffwertes auf einen Konsenswert aus den Ergebnissen
aller Teilnehmer zuriickgegriffen werden, erfolgt die Berechnung des Konsenswertes
am besten auf Basis eines robusten statistischen Verfahrens. Die robusten statistischen
Verfahren setzen anders als die klassische Auswertung nach DIN ISO 5725 keine
Normalverteilung der Daten und keine Homogenitit der Varianzen voraus. Das
Rechenverfahren auf Basis eines robusten statistischen Verfahrens ist flir die
Teilnehmer der Eignungspriifung einfacher nachzuvollziehen.

Die Berechnung eines robusten Mittelwertes bzw. einer robusten Standardabweichung
nach ISO/DIS 13528 fiihrte im Rahmen dieser Untersuchung bei deutlich héherem
Rechenaufwand zu keinem signifikanten Unterschied gegeniiber der Berechnung
mittels Median und normalisiertem Quartilsabstand.

Erfolgt die Bewertung einer Eignungspriifung mittels z-Score, hingt das Ergebnis
essentiell von der Standardabweichung der Eignungspriifung & ab. Daher ist es
unbedingt notwendig, dass bei der Bestimmung dieser Gro3e die technische Relevanz
des Wertes beriicksichtigt wird. Es ist gegebenenfalls notwendig, einen rechnerisch
ermittelten Wert fiir 6 mittels Expertenfestlegung zu korrigieren.

Die Ergebnisse von entsprechend angelegten Eignungspriifungen sind sehr gut
geeignet, die notwendigen Daten zur Ermittlung der Messunsicherheit der
mechanisch-technologischen Priifverfahren zu erfassen und fiir die weitere
Auswertung  bereitzustellen. Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrte
Eignungspriifung Haértepriifung nach Brinell ist die erste speziell unter
Berticksichtigung dieses Aspektes gestaltete Eignungspriifung.

Die in der chemischen Analytik iibliche Bewertung der Eignungspriifung mittels
E,-Zahlen, z’-Scores oder Zeta-Scores ist nicht moglich. Diese Bewertung setzt
voraus, dass die Messunsicherheit der Verfahren bekannt sind. Bislang lag zur
Bestimmung der Messunsicherheit flir die Verfahren der mechanisch-technologischen
Werkstoffpriifung keine ausreichende Datenbasis vor. Diese Datenbasis wurde im
Rahmen dieser Arbeit erstmalig fiir die Hértepriifung nach Brinell erarbeitet.

Die Eignungspriifung ist ein hochwirksames Mittel zur Uberpriifung und Bestitigung
der Kompetenz  von  Priiflaboratorien  der = mechanisch-technologischen
Werkstoffpriifung. Mit Hilfe der Eignungspriifung wurden folgende weit verbreitete

Probleme erkannt;
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o Priifergebnisse, besonders solche, die von EDV-gestiitzten Priifsystemen
stammen, werden kritiklos akzeptiert und (an den Kunden!) weitergegeben.

o Die internen Qualitdtssicherungsverfahren funktionieren nicht ausreichend, da
offensichtlich falsche Priifergebnisse weitergegeben werden.

o Die Priifnormen sind nicht ausreichend bekannt oder werden nicht exakt
angewendet.

e Die Laboratorien verwenden fast ausschliefSlich regelmafig kalibrierte Priifmaschinen.
Unzureichende  Eignungspriifungsergebnisse ~ aufgrund  nicht  ausreichender
Kalibrierung konnten nicht festgestellt werden.

e Die Ergebnisse von Eignungspriifungen sind geeignet, die Arbeit eines
Fachbegutachters im Akkreditierungsprozess deutlich zu erleichtern, da die
Laborleistung auf Basis belastbarer und technisch relevanter Kriterien durch Dritte
iiberpriift wurde.

Die europaweit durchgefiihrten und von vielen europdischen Akkreditierungsstellen
anerkannten Eignungspriifungen geben einen guten Uberblick iiber die Qualitit der
Priifleistungen auf dem Gebiet der mechanisch-technologischen Werkstoffpriifung. Es hat
sich gezeigt, dass es trotz vereinheitlichter Priifverfahren, der weiten Verbreitung von labor-
internen Qualititsmanagementsystemen, der regelmdfigen Kalibrierung der Priifmaschinen
und der regelmiBigen Schulung der Mitarbeiter weiterhin Laboratorien gibt, deren Leistung
signifikant schwécher ist. Weitere Erkenntnisse, in wie weit die Teilnahme an Eignungs-
priifungen zu einer Verbesserung bzw. Vereinheitlichung der Priifleistungen fiihrt, werden
von der regelmiBigen Wiederholung der Eignungspriifungen erwartet. Uber einen lingeren
Zeitraum betrachtet, konnen gute Ergebnisse in den Eignungspriifungen dann zu
Erleichterungen im Akkreditierungsprozess genutzt werden.

Verbesserte Priifleistungen sind die Voraussetzung zu einer konsequenteren Ausnutzung
der mechanischen Eigenschaften von Konstruktionswerkstoffen und kénnen zu einer besseren
Werkstoffausnutzung (Leichtbau) und einer erhohten Bauteilsicherheit fiihren. Die Ab-
wicklung von Warenannahmepriifungen wird erleichtert, wenn die Vergleichbarkeit von
Priifergebnissen unterschiedlicher Priiflaboratorien sichergestellt ist, so wird die Senkung von

Qualitéts- und Priifkosten moglich.
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8 Definitionen und Erlauterungen verwendeter Begriffe

Im Rahmen dieser Arbeit gelten die folgenden Definitionen und Begriffsbestimmungen:
Priifung — technischer Vorgang, der aus dem Ermitteln eines oder mehrerer Merkmale eines
Produktes, Prozesses oder einer Dienstleistung besteht und nach einer vorgeschriebenen Ver-

fahrensweise durchgefiihrt wird [43].

Priiflaboratorium — Laboratorium, das Priifungen (und / oder Kalibrierungen) durchfiihrt [43].

Priifgegenstand (synonym: Probe) — Werkstoff oder Gegenstand, der dem teilnehmenden La-

boratorium fiir die Eignungspriifung iibergeben wird [10].
Priifverfahren — vorgegebene technische Verfahrensweise zur Durchfithrung einer Prii-
fung [43].

Ermittlungsergebnis (synonym: Priifergebnis) — Wert eines Merkmals, gewonnen durch die

Anwendung eines vereinheitlichten Messverfahrens [44].

Akkreditierung — Verfahren, durch welches eine maBgebliche Stelle formell anerkennt, dass

eine Organisation bzw. Person kompetent ist, bestimmte Aufgaben auszufiihren [45].

Inspektion — Uberpriifung eines Produktmusters, Produktes, einer Dienstleistung, eines Pro-
zesses bzw. einer Anlage und Feststellung seiner Ubereinstimmung (Konformitiit) mit spezifi-
schen Anforderungen bzw. — auf Grundlage eines fachlichen Urteils — mit allgemeinen An-
forderungen [45]. Die Inspektion von Prozessen schlieBt Personal, Einrichtungen, Technolo-
gie und Methodik ein. Die Ergebnisse einer Inspektion kénnen zur Unterstiitzung der Zertifi-

zierung verwendet werden [34].

Eignungspriifung (eines Priiflaboratoriums) — Bestimmung der Leistungsfdhigkeit eines

Priiflaboratoriums mittels Vergleichspriifungen [43].

Vergleichspriifungen durch Priiflaboratorien — Organisation, Durchfithrung und Bewertung

von Priifungen gleicher oder gleichartiger Gegenstinde oder Stoffe durch zwei oder mehrere

Priiflaboratorien unter vorgegebenen Bedingungen [10].

Referenzmaterial (RM) — Material oder Substanz von ausreichender Homogenitét, von dem

bzw. der ein oder mehrere Merkmalswerte so genau festgelegt sind, dass sie zum Kalibrieren
von Messgeriten, zur Beurteilung von Messverfahren oder Zuweisung von Stoffwerten ver-

wendet werden konnen [46].

Zertifiziertes Referenzmaterial (ZRM) — Referenzmaterial mit einem Zertifikat, in dem unter

Angabe der Unsicherheit und des zugehorigen Vertrauensniveaus ein oder mehrere Merk-
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malswerte aufgrund eines Ermittlungsverfahrens zertifiziert sind, mit dem die Riickverfolg-

barkeit der Werte auf eine genaue Realisierung der Einheit erreicht wird [46].

Referenzlaboratorium — Laboratorium, das einem Priifgegenstand Referenzwerte zuordnet.

Stoffwert (engl. assigned value) — kennzeichnender Wert fiir eine bestimmte Grofle, der,

manchmal durch Ubereinkunft, mit einer Unsicherheit angenommen wird, die fiir einen be-

stimmten Zweck geeignet ist [10, 11, 46].

Riickverfolgbarkeit — Eigenschaft eines Messergebnisses oder des Wertes eines Normals,
durch eine ununterbrochene Kette von Vergleichsmessungen mit angegebenen Messunsicher-
heiten auf geeignete Normale, im allgemeinen internationale oder nationale, bezogen zu sein
[46].

Koordinator — Organisation oder Person mit Verantwortlichkeit fiir die Koordinierung samtli-
cher Tatigkeiten, die mit der Durchfiihrung eines Programms der Eignungspriifung verbunden
sind [10].

Wahrer Wert — tatsichlicher Merkmalswert unter den bei der Ermittlung herrschenden Bedin-
gungen [47].

Richtiger Wert — Wert fiir Vergleichszwecke, dessen Abweichung vom wahren Wert fiir den

Vergleichszweck als vernachlissigbar betrachtet wird [47].

Erwartungswert — das mittlere Ermittlungsergebnis, welches aus der unablissig wiederholten

Anwendung des unter vorgegebenen Bedingungen angewendeten Ermittlungsverfahrens ge-

wonnen werden konnte [47].

Genauigkeit — qualitative Bezeichnung fiir das Ausmafl der Anndherung von Ermittlungser-
gebnissen an den Bezugswert, wobei dieser je nach Festlegung oder Vereinbarung der wahre,

der richtige oder der Erwartungswert sein kann [47].

Richtigkeit — qualitative Bezeichnung fiir das Ausmal} der Anndherung des Erwartungswertes
des Ermittlungsergebnisses an den Bezugswert, wobei dieser je nach Festlegung oder Verein-

barung der wahre oder der richtige Wert sein kann [47].

Prdzision — qualitative Bezeichnung fiir das Ausmal} der gegenseitigen Anniherung vonein-
ander unabhéngiger Ermittlungsergebnisse bei mehrfacher Anwendung eines festgelegten

Ermittlungsverfahrens unter vorgegebenen Bedingungen [47].

Wiederholbedingungen — Bedingungen bei der Gewinnung von voneinander unabhingigen

Ermittlungsergebnissen, bestehend in der Anwendung desselben Verfahrens am identischen
Untersuchungsobjekt im selben Labor durch denselben Bearbeiter mit derselben Geriteaus-

ristung in kurzen Zeitabstinde [48].
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Vergleichsbedingungen — Bedingungen bei der Gewinnung von voneinander unabhingigen

Ermittlungsergebnissen, bestehend in der Anwendung desselben Verfahrens an identischen
Untersuchungsobjekten in verschiedenen Laboratorien durch verschiedene Bearbeiter mit

verschiedenen Geréteausriistungen [48].

(Untersuchtes) Merkmalsniveau in einer Eignungspriifung — Der Gesamtmittelwert der Er-

mittlungsergebnisse von allen Laboratorien fiir ein untersuchte einzelnes Material oder eine
einzelne untersuchte Probe [48].

Ausreifser — ein Wert unter einer Serie von Werten, der mit den anderen Werten dieser Serie
nicht vertréaglich ist [48].

Extremwerte — Ausreifler und sonstige Werte, die nicht zu den iibrigen Elementen eines Da-
tensatzes passen. Diese Ergebnisse konnen einen starken Einfluss auf statistische Berechnun-

gen mit Summenbildung und Standardabweichung ausiiben [10, 11].

Stabile (robuste) statistische Verfahrensweisen — Verfahrensweisen, mit denen der Einfluss

minimiert wird, den Extremwerte auf Schiatzungen von Mittelwert und Standardabweichung

haben konnen [10, 11].

Messunsicherheit — den Messergebnissen zugeordneter Parameter, der die Streuung der Werte

kennzeichnet, die verniinftigerweise der Messgrofle zugeordnet werden konnen [46].
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9 Aufstellung der verwendeten Abkirzungen

AES Atomemissionsspektroskopie

AQS Analytische Qualitédtssicherung

ANOVA Analysis of Variances (einfaktorielle Varianzanalyse)
APLAC Asia Pacific Laboratory Accreditation Co-operation

ASTM American Society for Testing and Materials

BAM Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung

CIT Charpy Impact Test (Kerbschlagbiegeversuch nach Charpy)

COP UNCERT Code of Practice

CRM Certified Reference Material

DAR Deutscher Akkreditierungsrat

DAP Deutsches Akkreditierungssystem Priifwesen GmbH

DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V.

EA European co-operation for Accreditation

EPTIS European Proficiency Testing Information System

IEC International Electrotechnical Commission

IfEP Institut fiir Eignungspriifung GbR, Recklinghausen

ILAC International Laboratory Accreditation Cooperation

IQR Interquartile Range (Quartilabstand)

nlQR Normalised Interquartile Range (normalisierter Quartilabstand)

ISO International Organization for Standardization

ISWA Institut fiir Siedlungswasserbau, Wassergiite- und Abfallwirtschaft der
Universitit Stuttgart

LMPA Landesmaterialpriifamt

MPA Staatliche Materialpriifungsanstalt

MTP Mechanisch-technologische (Werkstoff)Priifung

OES Optische Emissionsspektroskopie

STABW Standardabweichung

TOV Technischer Uberwachungsverein

TU Technische Universitit

ZRM Zertifiziertes Referenzmaterial
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10 Verzeichnis der verwendeten Formelzeichen

A Bruchdehnung in %

Ay Kerbschlagarbeit in Joule

B systematische Abweichungskomponente unter Wiederholbedingungen
C PriifgroBe nach Cochran

D Schatzwert fiir die systematische Laborabweichung
Do, relative Differenz

E Elastizitdtsmodul in GPa

F Priifgrofle

G Priifgr6e nach Grubbs

MED Median

MEDsabw Median der Standardabweichungen

MW arithmetischer Mittelwert

MQ mittlere Quadrate

oG oberer Grenzwert

U erweiterte Messunsicherheit

U relative erweiterte Messunsicherheit

UG unterer Grenzwert

R Spannweite

R obere Streckgrenze in MPa

Rm Zugfestigkeit in MPa

Ry 0,2-%-Dehngrenze in MPa

SAQ Summe der Abweichungsquadrate

T Intervallgrenze

VAR Gesamtvarianz

X Stoftwert

Z Brucheinschniirung in %

e zufdllige Abweichung

g GroBe einer entnommenen Stichprobe

hi; Vereinbarkeitspriifgrofle nach Mandels h-Statistik

Anzahl der Stichproben (Probemengen)

~

<.

VereinbarkeitspriifgroBe nach Mandels k-Statistik
Erwartungswert

Anzahl der Einzelmessungen

Anzahl der Laboratorien, Datensitze

©w T B B

Schitzwert fiir die Standardabweichung ¢
Standardmessunsicherheit des Stoffwertes

o
e
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Standardmessunsicherheit aus der Grenzabweichung (1o) der
Haértepriifmaschine

Messunsicherheit (lo) der Hartepriifmaschine zum Kalibrieren der
Hirtevergleichsplatte

Standardmessunsicherheit der Hértevergleichsplatte
Standardmessunsicherheit der Hartepriifmaschine bei Messung auf der
Hirtevergleichsplatte

Standardmessunsicherheit durch den kleinsten Ableseschritt

Standardmessunsicherheit bei der Priifung eines Probematerials

Standardabweichung zwischen zwei Stichproben
Standardabweichung innerhalb einer Stichprobe
robuste Standardabweichung

Nummer der Stichprobe

Spannweite zwischen den Probemengen
(Einzel-) Messwert

arithmetischer Mittelwert

Gesamtmittelwert

robuster Mittelwert
Gesamtmittelwert der Homogenitatspriifung

z-Score
z’-Score

statistische Irrtumswahrscheinlichkeit
Gesamtdehnung in %

Plastische Dehnung in %

Spannung in MPa

Standardabweichung einer Eignungspriifung
Standardabweichung zwischen den Laboratorien
Vergleichsstandardabweichung
Wiederholstandardabweichung
Korrelationskoeffizient

Zeta-Score
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