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Die Aufgaben
der Bundesanstalt
stehen unter der Leitlinie;

Sicherheit und
Luverlédssigkeit
in Chemie- und
Materialtechnik

Die Aufgaben

Die BAM ist im Aufgabenverbund
~Material — Chemie — Umwelt -
Sicherheit" zustandig fur:

» Hoheitliche Funktionen zur
offentlichen technischen Sicher-
heit, insbesondere im Gefahrstoff-
und Gefahrgutrechtsbereich;

» Mitarbeit bei der Entwicklung
entsprechender gesetzlicher
Regelungen, z.B. bei der Festle-
gung von Sicherheitsstandards
und Grenzwerten,;

» Beratung der Bundesregierung,
der Wirtschaft sowie der nationa-
len und internationalen Organisa-
tionen im Bereich der Material-
technik und Chemie;

» Entwicklung und Bereitstellung
von Referenzmaterialien und
-verfahren, insbesondere der
analytischen Chemie und der
Priiftechnik;

» Unterstiitzung der Normung und
anderer technischer Regeln fur
die Beurteilung von Stoffen,
Materialien, Konstruktionen und
Verfahren im Hinblick auf die
Schadensfriherkennung bzw.
-vermeidung, den Umweltschutz
und den Erhalt volkswirtschaft-
licher Werte.

Die Tatigkeitsbereiche

Das Tatigkeitsspektrum der BAM
umfasst die sich erg&nzenden und
aufeinander bezogenen Tatigkeiten:

» Forschung und Entwicklung
» Prifung, Analyse und Zulassung
» Beratung und Information.

Die nationale und
internationale Zusammenarbeit

Die Aufgaben der BAM fur Technik,
Wissenschaft, Wirtschaft und Gesell-
schaft erfordern eine interdisziplinare
Zusammenarbeit, Insofern arbeitet
die Bundesanstalt mit Technologie-
institutionen des In- und Auslandes,
insbesondere den nationalen
Schwaesterinstituten eng zusammen.
Sie berat Bundesministerien, Wirt-
schaftsverbande, Industrieunterneh-
men sowie Verbraucherorganisa-
tionen und unterstitzt mit Fachgut-
achten Verwaltungsbehorden sowie
Gerichte. Daneben ist sie in die inter-
nationale technische Zusammen-
arbeit eingebunden und im Bereich
.Messwesen — Normung — Prif-
technik — Qualitatssicherung”
(MNPQ) als nationale Institution fur
die Priiftechnik zustandig. Die Mitar-
beiter der Bundesanstalt wirken in
zahlreichen Fachgremien, gesetz-
lichen Korperschaften und normen-
setzenden Institutionen an der Auf-
stellung von technischen Regeln und
Sicherheitsbestimmungen mit und
vertreten die Bundesrepublik in
nationalen und supranationalen Ein-
richtungen.

Der Status

Die BAM ist als technisch-wissen-
schaftliche Bundesoberbehdrde im
(Geschéaftsbereich des Bundes-
ministeriums flr Wirtschaft und
Arbeit Nachfolgeinstitution des 1871
gegriindeten Staatlichen Material-
prifungsamtes sowie der 1920
gebildeten Chemisch-Technischen
Reichsanstalt (CTR). Sie hat dement-
sprechend die Funktion einer materi-
altechnischen und chemisch-
technischen Bundesanstalt. In ihr
sind etwa 1600 Mitarbeiter, darunter
mehr als 700 Wissenschaftler und
Ingenieure, auf dem Stammgelénde
in Berlin-Lichterfelde sowie auf den
Zweiggelénden in Berlin-Steglitz und
Berlin-Adlershof tatig.
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Zusammenfassung

Die UV/VIS-Spektrometrie an lumineszierenden und reflektierenden Materialien zur Bestimmung optischer Kenn-
werte wird nach der 2-Monochromator-Methode (2MM) (monochromatische Anregung) und der
1-Monochromator-Methode (1MM) (poly-chromatische Anregung) praktiziert. Wie weit die verschiedenen Me-
thoden zu vergleichbaren Ergebnissen kommen, sollte in einem Rundversuch mit insgesamt drei 2MM- und
sieben 1MM-Spektrometern anhand eines umfangreichen Probensatzes aus verschiedenen Materialtypen be-
stimmt werden. Wahrend die 2MM-Spektrometer eine von der Strahlungsquelle unabhangige Bestimmung der
spektralen Strahldichtefaktoren von Lumineszenz und regularer Reflexion fUr vorgegebene Lichtart zulassen,
aus denen die Gesamtstrahldichtefaktoren zu bilden sind, benétigen die 1MM-Spektrometer im Idealfall eine
prazise DB5-Strahlungsquelle, wenn auf Normlichtart D65 bezogene spekirale Gesamtstrahldichtefaktoren
bestimmt werdensollen. Diese Voraussetzung war nur in einem Fall erflllt, die Ubrigen 1MM-Spektrometer
verwendeten eine Xenonlampe in Verbindung mit einer UV-Partialfilterung justiert flir optisch aufgehellte weiBe
Proben, die nur den UV-Spektralbereich der Xenon-Quelle auf &hnliche Wirkung wie die der Normlichtart D65
bringt.

Die 2MM-Spektrometer erwiesen sich als gut Ubereinstimmende Referenzgeréte bei kaum bis schwach struk-
turierten Proben. Bei starker Probenstruktur verandern sich bei unterschiedlicher Messgeometrie vor allem die
spektralen Strahldichtefaktoren der regularen Reflexion erheblich, wahrend die der Lumineszenz nahezu unab-
hangig bestimmbar bleiben. Bei den 1MM-Spektrometern mit UV gefilterter Xenonlampe werden wegen der
speziellen Justierung die spektralen Gesamtstrahldichtefaktoren von optisch aufgehellten weiRen Proben mit
relativ geringer Streuung wiedergegeben. Bei bunt lumineszierenden Proben versagt die UV-Anpassung, da
auch Teile des nicht angepassten VIS-Spekirums die Lumineszenz erzeugen. In diesen Fallen wird bei gerich-
teter Messgeometrie die Lumineszenz mit Bezug zur Normlichtart D65 Uberhéht dargestellt, bei Kugelgeometrie
wegen des bekannten Kugelfehlers zu niedrig.

Die farbmetrischen Auswertungen bilden die spekiralen Differenzen analeg ab. Die Frage, ob trotz fehlender
Ubereinstimmung in den absoluten Kennzahlen wenigstens relative Farbunterschiede von den verschiedenen
Spektrometern vergleichbar ermittelt werden, lieR sich ansatzweise aus einigen zusammengestellten Proben-
paaren beantworten: die 1MM-Spektrometer unterscheiden sich deutlich starker als die 2MM-Spektrometer.
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1 Ausgangslage

Lumineszierende Materialien, wie spezielle Farb-
pigmente oder Farbmittel, reflektierende Folien und
Kunststoffteile werden verstarkt in sicherheitsrelevanten
Anwendungen eingesetzt. Diese Materialien unter-
scheiden sich von herkémmlichen Materialien durch
einen zusatzlichen Anteil emittierter sichtbarer Strah-
lung (Energie), die bei der Einstrahlung im kirzer-
welligen Spekiralbereich (vielfach UV) absorbiert wor-
den ist. Dadurch erfahren diese Materialien eine zu-
satzliche Steigerung der Helligkeit (und z. T. Buntheit),
die sie dazu pradestinieren, in Gefahrbereichen die
Aufmerksamkeit von Personen besonders anzuregen.
Die messtechnische Erfassung ihrer optischen Kenn-
werte ist eine komplexe Aufgabe, die in unterschiedli-
cher Weise gerétetechnisch geldst wurde und daher
zu Ergebnissen fuhrte, die schlecht miteinander ver-
glsichbar waren. In friheren Jahren sind lumineszie-
rende Materialien oftmals genauso gemessen worden
wie nicht lumineszierende, ohne auf eine Trennung der
Komponenten der reguldren Reflexion und der Lumi-
neszenz zu achten. Hierbei sind verschiedene Fehler
entstanden, die einerseits zu einer Uberanregung der
Lumineszenz fuhrten (Anregungsquelle hatte mehr UV-
Anteil als der Standard-Lichtart entsprach), anderer-
seits zu einer Dampfung der Lumineszenz fihrten (Fehl-
messung bei Anwendung der Kugelgeometrie).

In der Ger&tetechnik haben sich neuere Entwicklun-
gen gezeigt, die zu einer besseren Ubereinstimmung
der optischen Kennwerte zwischen verschiedenen
Geraten fuhren sollte. Zur Kldrung der Frage, wie gro3
die verbliebenen Unsicherheiten tatsachlich sind, fehl-
te bisher ein systematisch angelegter Messvergleich
zwischen Geraten mit Hilfe eines représentativen
Probensatzes.

2 Ziel

Die BAM regte nach Abstimmung mit dem Normen-
ausschuss DIN FNF/FNL 25 sowie einer Gruppe von
Gerateher stellern und Anwendern ein neues For-
schungs-Projekt an, dessen Ziel es war, systematische
und statistische EinflussgroBen auf die optischen Kenn-
werte lumineszierender Materialien festzustellen.

3 Partner

Ab Sommer 1999 wurden Gesprache mit mdglichen
Partnern geflhrt, um die Bereitschaft zur Mitarbeit aus-
zuloten. Daraus entwickelte sich bis Herbst 2000 eine
konkrete Programmstruktur. Die BAM Ubernahm die
Federfuhrung und Durchflihrung des Projektes und
brachte zwei Messgeréte ein. Folgende Geréteher-
steller steliten Gerate fUr die Spektrometrie lumines-
zierender Materialien zusétzlich zur Verflgung:
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- Datacolor GmbH, Marl,

- GretagMacbheth GmbH, Martinsried,

- HunterLab, Farbmess-Service Jansen, Murnau,

- Labsphere, Uhidingen

- Minolta Europe GmbH Deutschland, Langenhagen
& Regnitz Losau,.

Lumineszierende Materialien wurden von der BAM und

folgenden Partnern zur Verfligung gestellt:

- Ciba Speciality Chemicals, Grenzach-Wyhlen,

- Clariant GmbH, Frankfurt am Main,

- 3M Laboratories Europe, Neuss,

- Labsphere, Unldingen,

- Nippon Carbide Industries Europe, Heerlen, NL,

- Thuringisches Institut flr Textil- und Kunststoff-For-
schung e. V. (TITK), Rudolstadt-Schwarza,

- Textilforschungs-Institut Thiringen-Vogtland e. V.

(TITV), Greiz.

4 Programm

Folgender Ablaufplan wurde mit den Partnern erarbei-

tet.

- Materialien werden bis Januar 2001 der BAM, La-
boratorium S.13, zur Verfligung gestellt.

- Die.BAM, Laboratorium S.13, beginnt im Januar
2001 mit Messungen am 2-Monochromator-
Messplatz (2MM).

- Gerétehersteller stellen ihre Gerate ab Januar 2001
zu vereinbarten Zeiten dem BAM.

- Laboratorium S$.13, zur Verflgung - die Messun-
gen erfolgen durch BAM-Personal nach Einweisung
- oder fihren mit eigenem Personal in der BAM die
Messungen durch.

- Die BAM, Laboratorium S.13, dbernimmt die Aus-
wertung und Zusammenstellung der Ergebnisse bis
Herbst 2001.

- Nach Abschluss der Auswertungen werden in ei-
ner Sitzung aller Beteiligten die Ergebnisse disku-
tiert, wird die Art eines Abschlussberichtes und von
Publikationen besprochen.
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5 Materialien

Materialien wurden wie folgt zur Verflgung gestellt.

BAM: 5 Lackproben: Griin, Gelb, Orange, Rot, WeiB3

(Abb. T).

- ex Ciba: 2 weiBe Kunsttoffproben: Nr. 10 und 12,
2 weiBe Filterpapiere: No. 4 Tin ABP-X 0,8% und

No. 4 TIN SK 0,8% (Abb. 2),

- Clariant: Hostasol Rot GG in Akulon M 223 D (PA)in

0,005%, 0,02%, 0,05%, 0,1% (Abb. 3),

Hostasol Gelb 3G in Akulon M 223 D (PA) in glei-

chen Konzentrationen,

Hostasol Rot GG in Shell PS N 4001 (PS) in glei-

chen Konzentrationen,

Hostasol Gelb 3G in Shell PS N 4001 (PS) in glei-

chen Konzentrationen,

- Labsphere: & Spectralon-Proben, USFS Ken-

nummer: 200, 205, 210, 336 , 461(Abb. 4),

- 38M: 3 Scotchlite DG: Gelb-Grin, Gelb und Orange

(Abb. 5),

- Nippon Carbide: 3 Nikkalite Crystal Fl: Yellow Green,

Yellow, Orange; Hi-Scal Red 7F — 200 (Abb. 6).

- TITK: 3 auf Blech gewickelte Garne fluoreszierend:
Gelb, Orange, Weil3 (siehe KAUFMANN & FEUSTEL

2000) (Abb. 7),

- TITV: 6 auf Trager montierte weiBe Textilien mit stei-
gendem Anteil optischer Aufheller, Kennzeichen P1

bis P5 (Abb. 8).

(Abb. 1)

(Abb. 2)

T 000ed
‘0000005

(Abb. 3)

(Abb. 4)

(Abb. 5)

(Abb. 6)

(Abb. 8)



6 Gerate

Folgende Spektrometer standen zur Verfligung (No-
menklatur der Messgeometrie folgt dem Entwurf von
CIE Publ. 15.3, vermutliches Erscheinungsdatum
2002. Sie wird hier nach Erfordernis erlautert).

6.1 2-Monochromator-Spektro-

meter (2MM) (monochroma-
tische Einstrahlung)

BAM-2MM, Eigenbau mit Messgeometrie 45°x:0°,
x = gerichtet, optische Bandbreite 10 nm, Unsi-
cherheiten (k=2, d.h. erweiterte Unsicherheit ent-
sprechend zweifacher Standardabweichung) fur
den spektralen Reflexions-Strahldichtefaktor wer-
den auf = 1%, flr den Lumineszenz-Strahidichte-
faktor auf + 3% abgeschéatzt,

Labsphere BFC-450, Messgeometrie 45°a:0°, a
= annular, optische Bandbreite 10 nm, als Inter-
Instrument Ubereinstimmung werden 0,15 AE*ab
fur 10 BCRA Kacheln und 0,30 AE*ab fUr 7 lumi-
neszierende Proben angegeben.
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Minolta CM-3800d, Messgeometrie d:8°, hier ver-
wendet de:8°; e = excluded, d. h. bei gedfineter
Glanzfalle, um bei gut gldnzenden Proben Ergeb-
nisse besser mit denen bei gerichteten Mess-
geometrien vergleichen zu kénnen, optische Band-
breite 14 nm, Wiederholbarkeit (k=1) im Bereich
360 - 390 nm innerhalb 0,8%, im Bereich ober-
halb 390 nm 0,6%.

6.2 1-Monochromator-Spektro-

meter (1MM) (polychromatische
Einstrahlung)

BAM-D65, Eigenbau mit Messgeometrie 45°x:0°,
Strahlung einer Xenonlampe wird durch Partial-
filterungen (siehe Bild) auf spektrale Strahlungs-
verteilung von NL D85 angepasst, Unsicherheit
(k=2, d.h. erweiterte Unsicherheit entsprechend
zweifacher Standardabweichung) fir den Gesamt-
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strahldichtefaktor wird auf + 3% abgeschatzt,
Datacolor SF600 PLUS mit Messgeometrie de:8°,
Strahlung einer Xenon-BlitzZlampe wird durch ein
justierbares UV-Filter im UV-Teil so abgeschwécht,
dass der fUr ein weil3 aufgehelltes Referenzmaterial
zertifizierte WeiBgrad am Gerét angezeigt wird, foto-
metrischer Bereich 0 — 200 % Reflexion, Inter-In-
strument Ubereinstimmung =0,15 AE*ab maximal,
=0,10 AE"ab durchschnittlich auf BCRA-Kacheln
mit Glanzeinschluss,

GretagMacbeth COLOR-EYE 7000A mit Mess-
geometrie de:8°, Strahlung einer Xenon-Blitzlam-
pe wird durch ein justierbares UV-Filter im UV-Teil
50 abgeschwacht, dass der fUr ein weil3 aufgehell-
tes Referenzmaterial zertifizierte WeiBgrad am Ge-
rat angezeigt, wird, fotometrischer Bereich 0 — 200
% Reflexion, Inter-Instrument Ubereinstimmung
durchschnittlich <0,08 AE*ab,

Hunterlab LABScanXE mit Messgeometrie
0°:45°¢, ¢ = circumferential bedeutet punktweise
Abnahme des reflektierten Lichtes an 15 Stellen
auf dem 45°-Kegel, Strahlung einer Xenon-Blitz-
lampe wird durch ein justierbares UV-Filter im UV-
Teil so abgeschwacht, dass der flr ein weil3 aufge-
helltes Referenzmaterial zertifizierte Wei3grad am
Gerat angezeigt wird, fotometrische Skala ausge-
legt fir 0-150% Reflexion, Inter-Instrument Uber-
einstimmung =0,15 DE*ab (Durchschnitt), =0,36
AE*ab (Maximum),

Minolta CM-3600d mit Messgeometrie de:8°,
Strahlung einer Xenonblitzlampe wird im UV-Teil
durch einen rechnerischen Prozess so bewertet,
dass fur ein aufgehelltes Referenzmaterial der
zertifizierte WeiBgrad erreicht wird, Inter-Instrument
Ubereinstimmung: AE*ab = 0,15 (Mittelwert bezo-
gen auf 12 BCRA Farbstandards zum Mastergerat).
Optische Bandbreiten aller Spektrometer 10 nm.

=" ‘ij’

— . !




Tab. 1 Ubersicht tiber wesentliche technische Spezifikationen
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Gerit Mess- | Messfeldgriofie Anregung Mess-A von bis
Geometrie (mm) (nm)
BAM-2MM 45°x:0° d=30 monochrom. 300 - 800
BFC-450 45°a:0° d=25 monochrom. 380 - 780
CM-3800d de:8° 8x18 monochrom. 360 - 730
BAM-D65 45°x:0° 21x26 Polychr., D65 380 - 780
SF600 PLUS de:8° d=130 Polychr., UV-Filter 360 - 700
COLOR-EYE de:8° d=254 Polychr., UV-Filter 360 - 750
LabScan XE 0°:45°% 30,5-50,8 | Polychr.,, UV-Filter 400 - 700
CM-3600d de:8° d=25 Polychr., UV-Filter 360 - 740

Alle vier Spektrometer mit UV-Justierung korrigieren vor allem den UV-Teil der Xenon-Strahlung, den VIS Teil
gelegentlich bis 460 nm, im Unterschied zur BAM D65-Anpassung, die den gesamten relevanten Spektral-

bereich an den der NL D65 anpasst.

7 Ablauf der Messungen

Die vorgesehnen Proben trafen in der BAM bis Mitte
Januar 2001 ein. Festgelegt wurden drei Wiederho-
lungsmessungen an jeder Probe, wcobei die Proben
um ihre Normale so gedreht wurden, dass ein
azimuthale Orientierung von etwa 0°, 45° und 90° er-
reicht wurde. Die 0° Orientierung war bei gerichteter
Messgeometrie mit der Qrientierung der optischen Ein-
fallsebene gleich gesetzt, sonst beliebig, meist vertikal
zur Anlage an der Messoffnung.

Labsphere lieferte BFC-450 Ende 2000 bei der BAM
an, die Messungen wurden nach Einweisung und Ka-
librierung des Detektorsystems durch Labsphere von
BAM-Personal ab 2. Woche 2001 begonnen. Die tag-
lichen Kalibrierkontrollen verliefen alle positiv, so dass
eine Nachkalibrierung nicht erferderlich war.

Gleichzeitig begannen Messungen am BAM-2MM.
Wegen des erhdhten Zeitaufwandes wurden an die-
sem Geréat die Proben ohne gerichtete Vorzugsstruktur
insgesamt nur zweimal (0°, 90°) gemessen. Der
Gesamtzeitaufwand fUr die Messungen erstreckte sich
wegen Unterbrechungen zur Messung an den Fremd-
geraten bis in den Juni 2001.

Minolta lieferte CM-3800d in der 3. KW 2001 an und
wies das BAM-Personal in die Durchfihrung der Mes-
sungen ein. Diese begannen in der 4. KW 2001. Die
Kalibrierungen wurden mit werksseitigen Normalen
nach Betriebsanleitung durchgefihrt.

Datacolor lieferte SF600 PLUS in der 8. Woche und
flhrte die Messungen zusammen mit BAM-Personal
durch. Die Kalibrierschritte und Justierschritte fir das
UV-Filter wurden der Betriebsanleitung entsprechend
mit werksseitigen Normalen vorgenommen.

In der 9. KW 2001 erfclgten Messungen am BAM-

D65 Messplatz ohne Wiederholungen. Die Orientie-
rung der Proben in Bezug zur optischen Einfallsebene
betrug 0°.

Hunterlab lieferte LABScan XE in der 10. KW 2001
und fuhrte die Messungen zusammen mit BAM-Per-
sonal durch. Die Kalibrierungen und Justierschritte flr
das UV-Filter erfolgten nach Betriebsanleitung mit
werksseitigen Normalen. Proben, bei denen die
Reflexionsskala von 150% Uberschritten wurde, wur-
den versuchsweise gemessen, als ob diese Einschran-
kung nicht existierte.

Durch eine weitere Absprache wurde von GretagMac-
beth das COLOR-EYE 7000A mit in das Programm
aufgenommen. GretagMacbeth lieferte in der 29. KW
2001 und fGhrte zusammen mit BAM-Personal die
Messungen durch. Kalibrierung und Justierschritte
wurden nach Betriebsanleitung mit werksseitigen Nor-
malen durchgeflhrt.

Ebenso wurde von Minolta die Messung mit CM-
3600d zusatzlich angeboten vor allem vor dem Hin-
tergrund einer neuen technischen Losung fur die Er-
mittelung UV-gefilterter spektraler Strahldichtefaktoren.
Die Anlieferung des Gerates und die Messungen zu-
sammen mit BAM-Personal erfolgten in der 39. KW
2001, wobei wie in den anderen Fallen auch die Kali-
brierung nach Betriebsanleitung mit werksseitigem
Normal durchgefuhrt wurde. Die UV-Justierung ge-
schieht in diesem Fall rechnerisch: mit einer
ungefilterten BlitzZlampe mit vollem UV-Anteil und einer
gefilterten Blitzlampe mit reduziertem UV-Anteil wer-
den mittels eines optisch aufgehellien Referenz-
materials Faktoren berechnet, die zur Kontrolle bei der
Messung der Proben verwendet werden.
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8 Auswertungen

Bei den 2MM-Spektrometern lagen als Messwerte
bispekirale Transitionsfaktoren in Form einer zweidi-
mensionalen Matrix vor, aus denen flr eine
Bezugslichart die spektralen Lumineszenz-, Reflexions-
und Gesamtstrahldichtefaktoren zu berechnen sind
(GUNDLACH 1985/86). Als Bezugslichtart wurde NL
D65 gewahlt. Fir diese Bedingung wurden die drei
Arten von spektralen Strahldichtefaktoren entweder
durch die Gerate-Software berechnet oder im Fall des
BAM-2MM Spektrometers durch ein Software-Pro-
gramm (,Reflexion 1.57%) an einem getrennten PC, dem
die Rohdaten Uber Disketten zugefhrt wurden.

Tabellen der spektralen Strahldichtefaktoren wurden
flr die 2MM-Spekirometer nach Lumineszenz- (L), re-
guldren Reflexions- (R) und den Gesamt-Strahldichte-
faktor (T) in Excel-Tabellen zusammengestellt (Datei-
en und Grafiken auf beigefiigter CD). Bei den TMM-
Spektrometern lagen entsprechend nur die Daten der
Gesamt-Strahldichtefaktoren vor. Zu Vergleichs-
zwecken wurden bei den 2MM-Daten L- und R-Spek-
tren jeder Probe zusammengefasst und flir den ge-
meinsamen Wellenlangenbereich aller drei Spektrome-
ter grafisch aufbereitet. Flr die meisten weiteren Aus-
wertungen wurde das BAM-2MM-Spekirometer als
Referenzgerat verwendet und in einem zweiten Schritt
die Differenzen der Strahldichtefaktoren gegentber den
Werten des BAM-2MM-Spektrometers im gleichen
Tabellenblatt berechnet und ebenfalls grafisch darge-
stellt. In den Grafiken werden die L- und R-Spekiren
entsprechend gekennzeichnet. In die Differenz-Grafi-
ken wurde zusétzlich zur besseren Crientierung das
Maximum des L-Spektrums hinsichtlich Wellenlange
und Strahldichtefaktor laut BAM-2MM eingetragen
(siehe Ordner 2mmir auf beigefiigter CD).

Fir BAM-Proben und strukturierte Proben wurde die
Auswirkung der Drehung der Proben auf die Mess-
ergebnisse dargestellt (siehe Ordner 2MMRotLR auf
beigefligter CD).

Die vergleichende Darstellung der Ergebnisse aller
Spektrometer nutzte die T-Spekiren aus. In diesem Fall
wurden alle acht Datenreihen einer Probe zusammen-
gestellt und fUr die Grafiken auf den gemeinsamen
Wellenl&ngenbereich zugeschnitten. Auch hier wurden
die Differenzen der Strahldichtefaktoren gegentiber den
T-Daten des BAM-2MM berechnet und grafisch auf-
bereitet. In die Differenz-Grafik wurde zusatzlich Wel-
lenlange und Strahldichtefaktor des T-Maximums laut
BAM-2MM eingetragen (siehe Ordner Total auf bei-
gefiigter CD).

Die farbmetrischen Auswertungen fur alle Arten von
spekiralen Strahldichtefaktoren erfolgten fur die Be-
dingungen NL D65 und 2°-Normalbeobachter, wie sie
fir die Zulassung von Verkehrszeichen normiert sind
(vgl. DIN 6171). In den meisten Fallen wurden die
Normfarbwerte X, Y, Z und CIELAB-Koordinaten L*,
a”*, b* mit Hilfe der jeweiligen Geréte-Software berech-
net und im Protokoll ausgedruckt. In einzelnen Fallen
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mussten fehlende Werte neu berechnet werden:

- bei COLOR-EYE 7000A hatte der 10°-Normal-
beobachter zugrunde gelegen,

- bei CM-3800d waren die Auswertungen nur flr den
Gesamtstrahldichtefaktor vorgenommen worden,

- bei CM-3600d waren die Auswertungen in CIELAB-
Koordinaten Ubertragen worden.

In diesen Fallen wurde eine neue farbmetrische Aus-
wertung auf der Grundlage der spektralen Strahldichte-
faktoren vorgenommen. Da unklar war, ob die
Softwares der Geratehersteller die farbmetrische Aus-
wertung direkt von 10 nm Intervallen durchfuhrten oder
eventuell von 5 nm Intervallen nach kubischer
Untertafelung von 10 nm Werten, wurde der erstere
Fall als der wahrscheinliche angenommen und eine
BAM-Software verwendet, die sich auf 10 nm Inter-
valle ohne Untertafelung stltzt (WIFDPRV10nm.for).
Kleine, aber vernachléssigbare Unterschiede zwischen
BAM-Auswertung und Auswertung nach Gerate-Soft-
ware kdnnten hierin ihre Ursache haben.



9 Ergebnisse
9.1

9.1.1 Lumineszenz- und Reflexions-
Strahldichtefaktoren (2-MM-
Spektrometer)

Spektrale Vergleiche

Allgemeine Ergebnisse Uber die spektralen Unterschie-
de der Lumineszenz- und Reflexions-Strahldichte-
faktoren (Uberwiegend Mittelwerte bei Mehrfach-
messungen oder ausgewahite Einzelmessungen) sind
im Anhang 1 Tab. 1 bis 3 (Datei Anhang 1_Tab_
Spec.xls) niedergelegt. Tab. 1 (Blatt LR_Vergl) ent-
halt Angaben zu den spektralen Unterschieden der
2MM-Spektrometer in Bezug auf das BAM-2MM-
Spektrometer. Spannen der Differenzen der L-Werte
werden fur die Haupt-Lumineszenz-Bande abge-
schétzt sowie ebenso entsprechende Spannen der
reguldren Reflexion im benachbart liegenden Spektral-
bereich.

Die groBere optische Bandbreite des CM-3800d macht
sich durchgéngig bei steilen Flanken vor allem im Spek-
trum der reguléren Reflexion bemerkbar. Die Anstiege
verlaufen flacher als aus den Daten der beiden ande-
ren Spektrometer abzulesen ist. In den Differenz-
spekiren ist in diesen Fallen ein Durchschwingen von
positiven zu negativen Differenzen zu erkennen. Das
BFC-450 zeigt ausschlieBlich fiir die L-Spektren na-
hezu sinusférmige Uberlagerungen der spektralen
Kurven, die als Artefakte zu werten sind. Sie werden
in den Differenzspekiren besonders gut erkennbar mit
konstanten Minima bei 410, 430, 460, 480, 500, 520,
540, 560(570), 610, 630, 650, 670 nm. Hinzu kommt
am langwelligen Ende des Spektralbersichs oftmals
ein ermneutes Ansteigen der L-Kurven, das ebenfalls
als Artefakt zu werten ist.

Die unterschiedlichen Messgeometrien konnen sich auf

die Messergebnisse auf zweierlei Weise auswirken:

a) Seidenglanzende Oberflachen werfen einen Teil der
Oberflachenreflexion auBerhalb des Spiegelwinkels
zurlck, der trotz gedfineter Glanzfalle in die Kugel
eintritt und mit gemessen wird; bei 45%:0° Geome-
trien ist dieses Risiko minimiert.

b) Die Reflexions-Indikatrix des innerhalb der Probe
gestreuten Lichtes ist maglicherweise nicht réaum-
lich vollig gleichférmig und sorgt dann flr unter-
schiedliche ,Einfangquerschnitte” der Proben-
streuung durch den Detektor je nach Ausbildung
der Messgeometrie.

In Fall &) ist zu erwarten, dass vor allem im Absorptions-
bereich einer pigmentierten Schicht bei der de:8°-
Messgeometrie erhdhte Messwerte gefunden werden.
Dieser Fall tritt unter den unstrukturierten Proben nur
bei Nippon Carbide Hi-Scal Red mit seidenglanzender
Oberflache auf.

Im Fall b) kénnen sich Verschiebungen im Plateau-
Bereich der reguldren Reflexion ergeben. Nach An-
hang 1 Tab. 1 liegen bel den meisten der nicht bis
schwach strukturierten Proben die spektralen Strahl-
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dichtefaktoren der regularen Reflexion bei CM-3800d
und BFC-450 niedriger als beim BAM-2MM allgemein
Uber die geschéatzte Unsicherheit hinaus. Diese Effek-
te werden als Zeichen einer Unsymmetrie der Proben-
Indikatrices gewertet.

Bei stark strukturierten Proben (gewickelte Garne von
TITK, retroreflektierende Folien von 3M und Nippon
Carbide) steigen diese Unsymmetrien z. T. gewaltig
an. In diesen Fallen ist zusatzlich eine Abhangigkeit
der gesamten Reflexions-Indikatrix von der Proben-
orientierung zu finden, die mit einer 45°x:0°
Messgeometrie bei passender Orientierung der Probe
hinreichend genau aufgezeigt werden kann. Diese
Verhaltnisse werden in Anhang 1 Tab. 2 (Datei
Anhang_1_Tab_Spec.xls, Blatt LR_Orient) veran-
schaulicht, wo die maximalen Differenzen der Strahl-
dichtefaktoren bei drei Orientierungen der Proben (0°,
45°,90°% in Bezug auf die 0°-Orientierung berechnet
sind. Am deutlichsten lasst sich der Effekt anhand der
gewickelten Garne (TITK) nachvollziehen. Wenn bei der
45°x:0° Messgeometrie die Garnrichtung mit der opti-
schen Einfallsebene Ubereinstimmt, empfangt der De-
tektor nur Streulicht aus dem Inneren der Probe. Wenn
die Probe um 90° gedreht wird, empfangt der Detek-
tor unvermeidlich spiegelrefiektierte Anteile, die z. T.
von der Oberflache der Garne direkt als ,weiBes” Licht,
z. T. nach Durchgang durch die transparenten Garn-
fasern als gefarbtes Licht auftreten. Im Einzelfall kon-
nen auf diese Weise Uberhéhungen um mehrere 100%
entstehen, da der Detektor fUr diffuse Reflexion und
nicht fur gerichtete Reflexion kalibriert ist. Eine anteili-
ge Einspiegelung gerichteten Lichtes in den Detektor
lasst sich bei allen zirkularen Messgeometrien (CM-
3800d, BFC-450) nicht vermeiden und flhrt zu einer
Uberhohung der Reflexions-Strahldichtefaktoren, wie
sowohl aus den Ergebnissen mit CM-3800d als auch
mit BFC-450 im Vergleich zu BAM-2MM unter 0°-Ori-
entierung abzulesen ist. Trotz der zirkularen
Messgeometrien werden dariber hinaus zusatzliche
azimuthale Wirkungen im Reflexions-Strahldichtfaktor
erkennbar, die auf gewisse Unsymmetrien in den
Messgeometrien selbst zurlickzufUhren sind. Als Son-
derfall treten beim BFC-450 Springe in der spektra-
len Reflexions-Kurve bei 570 nm auf, wo ein Ordnungs-
Sperrfilter eingeschwenkt wird. Offensichtlich treten am
Filter bei diesen Proben weitere unerwiinschte opti-
sche Effekte auf. Im Gegensatz zu den sehr starken
Erhéhungen der Reflexions-Strahldichtefaktoren, ver-
halten sich die L umineszenz-Strahldichtefaktoren sehr
Jfreundlich®. Sie variieren um geringe Werte, die pro-
blemlos einer gewissen Inhomogenitat der Proben
anzulasten sind. Offensichtlich verhalten sich die lumi-
neszierenden Maleklle als angenéhert ideale Emitter
ohne Vorzugsrichtung im Raum.

Die Ergebnisse an den Garnen lassen sich mit Ab-
schwéchung auf die retroreflektierenden Folien (3M,
Nippon Carbide) Ubertragen. In diesen Fallen sorgen
die in der Schicht eingebstteten optisch aktiven Bau-
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teile fir azimuthale Abhangigkeiten. Zum Vergleich ist
in Anhang 1 Tab. 2 eine unstrukturierte Probe mit auf-
genommen: Nippon Carbide Hi-Scal Red. Ein Azimuth-
Effekt ist nur flr die Lumineszenz am BAM-2MM fest-
zustellen, der moglicherweise mit ungleichformiger
Dicke der lumineszierenden Schicht zusammenhangt
und u. a. auch bei den BAM-Proben zu beobachten
ist. Die Variaticnen der Lumineszenz-Strahldichte-
faktoren sind beim BAM-2MM in der Regel deutlich
kleiner als die der Reflexions-Strahldichtefaktoren. Die
bei CM-3800d zu beobachtenden erhdhten Differenz-
Werte der Lumineszenz-Strahldichtefaktoren kénnten
mit der kleinen Messflache zusammenhangen, die
Inhomogenitaten der betreffenden Proben starker wirk-
sam werden lasst.

9.1.2 Gesamt-Strahldichtefaktoren
(1MM- & 2MM-Spektrometer)

In Anhang 1 Tab. 3 (Datei Anhang_1_Tab_Spec.xls,
Blatt Tot_Vergl) sind aus den Messungen der Ge-
samt-Strahldichtefaktoren (T) an allen Messgeraten ty-
pische Differenzen im Vergleich zum BAM-2MM her-
ausgezogen worden. Aufgeflhrt ist eine Spanne der
Differenzen der spektralen Gesamt-Strahldichte-
faktoren im Bereich der Lumineszenzbande fiir die
Gruppe der enger zusammenliegenden Messgerate.
Eingeklammert hinzugefligt ist der starker abweichen-
de Wert von LabScanXE. Das Maximum des Gesamt-
Strahldichtefaktors (T max.) und dessen zugehorige
Wellenlange laut BAM-2MM werden angezeigt. In den
letzten beiden Spalten werden die Messgerate ge-
nannt, die in der Lumineszenzbande die niedrigsten
bzw. htchsten Gesamt-Strahldichtefaktoren anzeigen.

Einige Proben Ubersteigen den Grenzwert des Gesamt-
Strahldichtefaktors von 1,5, der fir LabScanXE zu
beachten ist, bzw. von 2,0, der fir SF600PLUS und
COLOR-EYE 7000A nicht Uberschritten werden soll-
te. In diesen Féllen sind Fehimessungen nicht ausge-
schlossen.

Grundsatzlich liegen die Abweichungen bei weilen
Proben am niedrigsten, da alle 1MM-Spektrometer die
UV-Filterung oder -Korrektur auf weiBe, optisch auf-
gehellte Referenzproben justiert haben. Die maxima-
len Streuungen zwischen den Gerédten Ubersteigen
deutlich die von den Geréateherstellern angegeben in-
ter-instrumentellen Unsicherheiten flr deren Vergleich
einer eigenen Bauserie (vgl. Kap. 6.1). Das bedeutet,
diese Herstellerangaben dirfen nicht fUr die Bewer-
tung der Unterschiede zwischen verschiedenen
Geratetypen verwendet werden.

Bei den bunten Proben sind systematische Abweichun-
gen der TMM-Spektrometer im Vergleich zu den 2MM-
Spektrometern vor allem im Gebiet der Lumineszenz-
bande zu beob-achten. LabScanXE misst viel zu hohe
Gesamt-Strahldichtefaktoren vermutlich wegen der zu
starken Anregung der Lumineszenz im nicht gefilterten
blau-grinen Spektralbereich der Xenonlampe und
0°:45°c-Messgeometrie ohne den bei Kugel-Geome-
trie auftretenden Rickkoppelungseffekt.
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Bei den drei Spektrometern mit de:8°-Messgeometrie
tritt einer ahnlicher, schwacherer Effekt mit umgekehr-
tem Vorzeichen auf. Hier sorgt der Rickkoppelungs-
effekt fUr eine Erniedrigung der Messwerte des Ge-
samt-Strahldichtefaktors im Bereich der Lumineszenz-
bande (vgl. ALMAN & BILLMEYER 1976, GUNDLACH
& TERSTIEGE 1994). Die in der Regel sehr nah bei-
sammen liegenden Messwerte aller drei Spektrome-
ter zeigen, dass die Art der UV-Filterung oder —Kor-
rektur annlich wirksam bzw. unwirksam ist.

Das BAM-DB5-1MM-Spektrometer ist das einzige mit
einer Anpassung der Strahlungsverteilung der Xenon-
lampe an digjenige der NL D65 fUr den gesamten rele-
vanten Spektralbereich (vgl. GUNDLACH 1978). Die
Messwerte des Gesamt-Strahldichtefaktors passenim
allgemeinen gut zu denjenigen der 2MM-Spektrome-
ter, neigen aber im Maximum der Lumineszenzbande
zu leicht Uberhéhten, aber im Rahmen der geschéatz-
ten Unsicherheit (vgl. Kap. 6.1) abweichenden Wer-
ten.

9.2 Farbmetrische Vergleiche

Die Datei Anhang_2_Tab_XYZ.xls enthalt auf einzel-
nen Tabellenblattern xxx_Pr die Ergebnisses je einer
Proben gruppe fur die Normfarbwerte X, Y, Z,
Normfarbwertanteile x, y,sowie die Werte der CIELAB-
Koordinaten nach DIN 6174. Die Clariant-Proben
sind auf insgesamt 4 Blatter aufgeteilt. FUr jede
einzelne Probe sind die farbmetrischen Daten flr alle
Geréte unter “T" (berechnet flr Gesamt-Strahldichte-
faktoren) aufgefihrt. lhnen folgen bei den drei Zwei-
Monochromator-Geréten die getrennten Angaben fiir
“L" (berechnet fUr Lumineszenz- Strahldichtefaktoren)
und “R” (berechnet fiir Reflexions-Strahldichtefaktoren).
Die Farbabstande sind nach DIN 6174 aus den
CIELAB-Koordinaten jeweils gegenlber dem BAM-
Zwei-Monochromator-Spekirometer berechnet. Im
Grundsatz ergeben sich Interpretationen vergleichbar
denen am Spektrenvergleich, nur dass die farbme-
trische Gewichtung zu einer anderen Skalierung der
Unterschiede flihrt.

Grundsatzlich ist bei den Zwei-Monochromator-Spek-
trometern an nicht strukturierten Proben zu erkennen,
dass die farbmetrischen Unterschiede der reguléren
Reflexion meist kleiner sind als die der Lumineszenz.
Oft ergeben sich sogar noch Kleinere Farbunterschiede
fOr die Auswertung der Gesamt-Strahldichtefaktoren.
Die guten Ubereinstimmungen fur regulére Reflexion
und Gesamt-Reflexion bei den Spectralon-Proben von
Labsphere im Unterschied zur Lumineszenz-Auswer-
tung hat u. a. mit der nur geringen Lumineszenz-Strah-
lung dieser Proben zu tun, die sehr niedrige
FarbmafBzahlen mit hdheren Farbabstanden bewirken.
FUr strukturierte Proben gilt vielfach im Gegenteil meist
eine erhebliche Zunahme der Farbabstande fur die re-
gulare Reflexion im Vergleich zur Lumineszenz-Aus-
wertung. In diesen Féllen ist nach der Diskussion der
Spektralkurven in Kap. 9.1.1 die farbmetrische Aus-
wertung, wie auch bei dem BAM-Zwei-Monacchro-



mator-Spektrometer, auf eine Orientierung mit klein-
sten Messwerten begrenzt worden, denen die ,richti-
ge” Materialkennzeichnung unterstellt wird.

Die Gruppe der Spektrometer mit gefilterter Xenon-
Anregung zeigt bel weiBen Proben noch die beste
Ubereinstimmung, da sie auf weiBe, lumineszierende
Proben kalibriert sind. Bei bunten Proben versagen sie
aberunterschiedlich stark wie schon bei der Diskussi-
on der spektralen Kurven herausgestellt wurde.

Wenn schon die der farbmetrischen Bewertung zu-
grunde liegende Absolutgenauigkeit der Spektrome-
ter nicht zu einer guten Ubereinstimmung flihrt, kénn-
ten die relativen Genauigkeiten flr den praktischen
Einsatz im Laboratorium als besser Ubereinstimmend
und flr die Prozesskontrolle ausreichend angesehen
werden. Zwar bieten die Proben keine Varianten einer
Nachstellung mit sehr kleinen Farbunterschieden, den-
noch konnen einige Farbproben als Serien zu
sammengestellt werden, an denen die relativen
Farbunterschiede untereinander zu vergleichen sind.

10 Schlussfolgerung

Als Ergebnis ist abzuleiten:

Die 2MM-Spektrometer ergeben trotz unterschiedli-
cher Messgeometrien gut vergleichbare absolute spek-
trale Strahldichtefaktoren bei nicht gerichtet struktu-
rierten Proben. Bei gerichtet strukturierten Proben hat
die Messgeometrie einen erheblichen Einfluss auf das
Ergebnis insbesondere flr die reguléare Reflexion. Der
Anteil der Lumineszenz wird in diesem Fall wesentlich
weniger schwankend von den verschiedenen Spek-
tfrometern reproduziert.

Bei den 1MM-Spektrometern fallen die Schwankun-
gen fur den Gesamt-Strahldichtefaktor erheblich ho-
her aus z. T. bedingt durch die Art der Messgeometrie
und auch die Probenstruktur. Die von Gerateherstel-
lern angegebenen Inter-Instrument Unsicherheiten er-
schienen deutlich kleiner, beziehen sich aber nur auf
die eigene Baureihe, sind meist nicht flr lumineszie-
rende Materialien ausgelegt und kénnen daher nicht
fur einen solchen Test Ubertragen werden, wie er hier
durchgefihrt wurde.

Die farbmetrische Bewertung der Ergebnisse |4sst die
spektralen Unterschiede in einem ver-gleichbaren Licht
erscheinen. Die Frage, ob trotz fehlender Ubersinstim-
mung in den absoluten Kennzahlen wenigstens relati-
ve Farbunterschiede von den verschiedenen Spektro-
metern vergleichbar ermittelt werden, liel3 sich ansatz-
weise aus einigen zusammengestellten Probenpaaren
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In der Datei Anhang_3_DeltaE_rel.xls sind Tabellen
abgelegt, die solche Serien nutzten. Das erste Tabellen-
blatt enthalt die WeiBproben von TITV und exCiba, die
in verschiedener Weise zu Probenpaaren zusammen-
gestellt sind. In verschiedener Farbe markiert sind die
gréBten und kleinsten Farbabsténde eines betrachte-
ten Probenpaares fur alle acht Spektrometer (Vergleich
der entsprechenden Zellen innerhalb einer Spalte). Die
Farbabstande liegen meist in einem mittelgroBen Be-
reich, wie er bei Laborkontrollen durchaus vorkommen
kann. Die folgenden vier Tabellenblatter enthalten die
vier Serien der Clariant-Proben, bei denen z. T. sehr
grofB3e Farbunterschiede entstehen, die wenig reali-
stisch fur Qualitatskontrollen sind. Sie dienen hier der
Veranschaulichung, wie grof3 die Variation bei den gro-
Ben Farbunterschieden zwischen den Geraten ist.

Auszlge aus diesen Tabellen sind im Anschluss an-
gefugt, um einige der Beziehungen zwischen den
Spektrometern grafisch zu veranschaulichen.

beantworten. Die Farbabstande der 2MM-Spektrome-
ter passen allgemein sehr gut zueinander. Nur bei der
Kombination verschiedener weiBer Materialien (TITV
Textil mit exCiba Kunststoff bzw. Papier) treten etwas
groBere Schwankungen auf, Bei allen 1MM-Spektro-
metern fallen die Schwankungen deutlich groBer ins
Gewicht.

Zusammenfassend zeigt diese Untersuchung, dass die
2MM-Spektrometer geeignet sind, um die optischen
Kenndaten lumineszierender Materialien hinreichend
genau zu kennzeichnen. Schwierigkeiten ergeben sich
nur bei besonders strukturierten Materialien, wenn un-
terschiedliche Messgeometrien verwendet werden.
1MM-Spekirometer sind dann einsetzbar, wenn sie
spezifisch fur die zu kontrollierende Farbe kalibriert
werden, wie sich aus den Ergebnissen an den optisch
aufgehellten Materialien herleiten 1asst. In diesem Fall
sind die Unterschiede zwischen den verschiedenen
Spektrometern am geringsten.

FUr die farbmetrische Prozesskontrolle, bei der sehr
kleine Farbabstande als Toleranzen vereinbart werden,
ist ratsam, immer nur den gleichen Geratetyp zu ver-
wenden, da nicht sicher gestellt ist, dass ein Gerat vom
Typ A und ein Gerat vom Typ B im Rahmen der zulas-
sigen Unsicherheit numerisch die gleichen Farbdiffe-
renzen an einem Probenpaar anzeigen.
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