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Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Einleitung

1 Einleitung

Ringversuche sind ein probates Mittel zur Bewertung der praktischen Anwendung einer Prifmethode
und der Leistungsfahigkeit von Priflaboratorien.

Bei der in diesem Ringversuch untersuchten Methode A.14 Explosionsgefahr handelt es sich um ein
Prufschema, um festzustellen, ob feste oder pastenférmige Stoffe bei Flammenzindung (thermische
Empfindlichkeit) oder bei Einwirkung von Schlag oder Reibung (mechanische Empfindlichkeit) und ob
Flussigkeiten bei Flammenziindung oder bei Einwirkung von Schlag eine Explosionsgefahr im Sinne
des nationalen und europaischen Chemikalienrechts (z.B. SprengG, REACH-VO, CLP-VO) darstellen.
Der hier beschriebene Ringversuch behandelt die Prifung mit dem Fallhammer gemal Abs. 1.6.2

Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) der Methode A.14 Explosionsgefahr.

Angeregt wurde dieser Ringversuch von verschiedenen, nationalen Pruflaboratorien. Ein spezieller
Ausldser war z.B. die Frage, ob vergleichbare Ergebnisse zwischen einer in einem Labor selbstgebau-
ten Fallhammer-Apparatur und Geraten von kommerziellen Herstellern erzielt werden kénnen. Es

bestand die Frage nach einer entsprechenden Qualitatssicherung.

Die praktischen Untersuchungen des hier vorgestellten Ringversuchs wurden im Zeitraum von Sep-
tember 2011 bis Januar 2012 durchgefihrt. Die Auswertungsergebnisse und Schlussfolgerungen sind
von der BAM auf einem Symposium mit Beteiligung der Ringversuchsteilnehmer vorgestellt und disku-
tiert worden. Der jetzt vorliegende Bericht berucksichtigt die Ergebnisse der Diskussion auf diesem

Symposium.

2 Untersuchungsziel

GemaN der Absprache zwischen den Vertretern der BAM und verschiedenen, nationalen Priflaborato-
rien vom 09.09.2010 ist das Ziel dieses Ringversuchs, den aktuellen Stand (2011) bei der praktischen
Anwendung der Methode mit dem Fallhammer gemaR der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2
Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) durch die verschiedenen Teilnehmer (Prifer) in den nationalen
Priflaboratorien und der BAM zu ermitteln und - wenn maoglich - Verbesserungsvorschlage zu erarbei-
ten.

Der Ringversuch wurde ohne spezielle Vorgaben fiir die Versuchsdurchfihrung (,Instruktionen fir die
RV-Durchfuihrung®) durchgefiihrt. Die entsprechenden RV-Prifungen sollten von den jeweiligen Teil-
nehmern (Prifer) ,so durchgefiihrt werden, wie sie sonst normalerweise auch durchgefiihrt werden*
(= Kap. 4.5).

Zielstellung war, dass moglichst alle Prifer, die in den jeweiligen Laboratorien die Prifung mit dem

Fallhammer durchfiihren, an dem Ringversuch teilnehmen.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Priifmaterial

3 Priifmaterial

3.1 Ringversuchsproben

Als RV-Proben wurden ein flissiger Stoff und drei feste, pulverférmige Gemische ausgewahlt.

Tabelle 1: Ringversuchsproben

Mischung aus:
154 g Kaliumperchlorat
70 g Bariumnitrat
63 g Aluminium (Pulver)
28 g Starke
35 g Hexachlorethan

Bezeichnung | Aggregat- chem. Zusammensetzung Geplante Probenmenge
der zustand pro RV-Teilnehmer
RV-Probe
A flussig Nitromethan 2,5ml
B fest Gemisch mit 29
(Pulver) | Natriumdichlorisocyanurat - (Indust-
riechemikalie)
c fest pyrotechnischer Satz mit einer typi- 29
(Pulver) schen Rahmenzusammensetzung,
Mischung aus:
210 g Kaliumperchlorat
90 g Starke
D fest pyrotechnischer Satz mit einer typi- 20g
(Pulver) schen Rahmenzusammensetzung,

3.1.1  Herstellung der fliissigen RV-Probe A

Mittels Pipette wurden ca. 2,5 ml aus dem Originalbehalter (Volumen: 1 Liter) entnommen und in die

RV-Probenflaschchen abgefiillt. Insgesamt wurden 64 fliissige RV-Proben hergestellit.

3.1.2 Herstellung der festen RV-Proben B, C und D

Nach Herstellung und Vormischung im Taumelmischer wurde die jeweilige Probenstammmenge im

Juli / August 2011 in 64 homogene RV-Proben aufgeteilt. Die Probenteilung erfolgte mit Hilfe eines
Rotationsprobenteilers PT 100 der Firma Retsch GmbH, Haan (> Abbildung 1) nach dem Cross
Riffling Verfahren (= Abbildung 2) [1], [2], [9].

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaf Methode A.14 — Prifmaterial

Abbildung 1: Teilung der Probenstammmenge mittels Rotationsprobenteiler PT 100
(Fa. Retsch GmbH)
Rechtes Bild: pulverférmige Probe flie3t auf der Vibrationsrinne in den Trichter und
von dort in die rotierenden Auffangbehalter (8 Glasbehalter)
BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Priifmaterial

‘ Probenstammmenge ‘

tstufe| 0 | o | oo ]afa]a]a]

112 | 3| 4| 5|6 | 7| 8 |8Sub-Proben(1-8)

2. Stufe| ¢ 4 4 4 4 4 4 g

Cross Riffling
1-1]2-2|33|44|55|6-6| 77|88 |=>A
12|23 |34 |45 |56 |6-7|7-8]| 81 |=B
1-3 |24 |35|46|57|68]|7-1]|82|=C
1-4|25|36|4-7|58]|6-1|72]|83|=D
1-5126 |37 |48 |51 |62]|7-3| 84 |>E
16 | 2-7|38|41|52]|6-3]| 74|85 |=>F
1-7 | 2-8 31|42 |53 |64|75]| 86 |>G
1-8|21|32|43|54]|65| 76| 87 |=H

' A|B|c|Dp|E|F| 6| H |8SubProben(AH)

astfe| 8 | o | afa|a|la]a]a)|

A-1 |B-2 |C-3 |[D-4 |E-5 |F-6 |G-7 |H-8 | (Rekombination *)
A-2 |B-3 |C4 |D-5 |[E-6 |F-7 |G-8 |H-1
A-3 |B-4 |C-5 |D-6 |E-7 |F-8 |G-1 |H-2
A4 |B-5 |[C-6 |D-7 |E-8 |F-1 |G-2 |H-3
A5 |B-6 |C-7 |D-8 |E-1 |F-2 |G-3 |H4
A6 |B-7 |[C-8 |D-1 |E-2 |F-3 |G-4 |H-5
A-7 |B-8 |[C-1 |D-2 |[E-3 |F4 |G-5 |H-6
A8 |B-1 |[C-2 |D-3 |E4 |F-5 |G-6 |H-7

Abbildung 2: Arbeitsschritte bei der Teilung des Stammmenge in 64 RV-Proben nach dem Cross
Riffling Verfahren [2]
(*... Eine Rekombination gemag [2] entfallt bei den mittels Rotationsprobenteiler
PT 100 der Fa. Retsch GmbH herzustellenden 64 RV-Proben.)

Die Zuordnung der 64 RV-Proben fiir die unterschiedlichen Verwendungszwecke (Verwendung fir
RV-Teilnehmer, Homogenitatsuntersuchung, Stabilitdtsuntersuchung, Reserveprobe) erfolge rando-
misiert mit Hilfe eines Zufallsgenerators.

Die fur die RV-Teilnehmer vorgesehenen RV-Proben wurden in Transportkartons verpackt und am
30.08.2011 an die RV-Teilnehmer versendet.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaf Methode A.14 — Prifmaterial

3.1.3 Homogenitit und Stabilitat der Ringversuchsproben

Homogenitat
Die flissigen RV-Proben A sind als homogen einzuschatzen. Die festen RV-Proben B, C und D sind
auf Grund des verwendeten, besonderen Herstellungsverfahrens (= Kapitel 3.1.2, Cross Riffling Ver-

fahren, [2]) ebenfalls als ausreichend homogen fir die Zwecke des Ringversuchs einzuschatzen.

Stabilitat

Auf Grund der Erfahrung der BAM im Umgang mit den in den RV-Proben vorhandenen Chemikalien
bzw. mit zu den RV-Proben vergleichbaren Mischungen schatzt die BAM alle vier RV-Proben A, B, C
und D als ausreichend stabil hinsichtlich der im Ringversuch gepruften Eigenschaft wahrend der prak-

tischen Untersuchungsphase des Ringversuches (August 2011 bis Januar 2012) ein.

Zusatzlich' wurden am Beispiel an der Probe C Homogenitatsuntersuchungen (Parameter: Kalium-
gehalt bestimmt mittels lonenchromatographie unmittelbar vor Probenversand (August 2011), > Ab-
bildung 3) und Stabilitatsuntersuchungen (Parameter: Brennwert H, nach DIN 51900, Teil 3, be-
stimmt unmittelbar vor Probenversand (August 2011) und nach Ende der Untersuchungsphase (Janu-
ar 2012), - Abbildung 4) durchgeflhrt.

22 -
X 21
S
% % i
o e
20 | e = - -I- +
E + ¥ *
©
X
19 -
18 ; . . . . . . . )
c € €cC € cCc c ¢ ¢ c¢c ¢ ¢ c
H-5 E-3 H-4 D-7 A4 A5 B-7 F-7 F-5 H6 C-1 F-6
Probe
), ST Einzelwerte

Querstrich .... Mittelwert
+Whisker®...... Standardabweichung

Abbildung 3: Ergebnisse der Homogenitatsuntersuchung anhand der Bestimmung des Kaliumgeh-
altes in zwolf zuféllig ausgewahlten RV-Proben C unmittelbar vor Probenversand (Au-
gust 2011)

Gemal DIN ISO 13528 wird empfohlen, Homogenitats- und Stabilitatsuntersuchungen mit dem im Ringversuch vorgesehe-
nen Messverfahren durchzufiihren. Bei diesem Ringversuch wurden die Homogenitats- und Stabilitatsuntersuchungen Un-
tersuchungen mit anderen, alternativen Messverfahren / Parametern durchgefiihrt. Aus Sicht der BAM sind diese Parameter
ebenfalls geeignet, die Homogenitat und Stabilitdt der RV-Probe beziiglich des im RV verwendeten Priifverfahrens einzu-
schatzen.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Durchflihrung des Ringversuchs
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Abbildung 4: Ergebnisse der Stabilitatsuntersuchung anhand des Brennwertes H, von vier zufallig
ausgewahlten RV-Proben C unmittelbar vor Probenversand (August 2011) und nach
Ende der Untersuchungsphase (Januar 2012)

Schlussfolgerung: Die in Abbildung 3 und Abbildung 4 dargestellien Ergebnisse der beispielhaft
untersuchten RV-Proben C bestatigen die erwartete Homogenitat und die Stabilitdt der RV-Proben.

4 Durchfiihrung des Ringversuchs
4.1 Organisation

Der Ringversuch wurde organisiert durch die BAM Bundesanstalt fir Materialforschung und -prufung
mit Unterstitzung durch das Center for Quality Assurance for Testing of Dangerous Goods and Ha-

zardous Substances und in Zusammenarbeit mit verschiedenen, nationalen Priflaboratorien.

4.2 Teilnehmer

Die Prifer, die in den jeweiligen Laboratorien die Prifung mit dem Fallhammer durchfiihren, waren am
Ringversuch beteiligt. Wenn mehrere Prifer aus einem Laboratorium am RV mit dem Fallhammer
teilnahmen, sind fur jeden einzelnen Ringversuchsteilnehmer (Prifer) jeweils separate RV-Probensets
geliefert worden.

Die vier Ringversuchsproben (A, B, C, D) wurden zusammen mit der Instruktion zur Durchfiihrung des

Ringversuchs und mit der Dateneingabemaske an 19 RV-Teilnehmer versendet.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Durchfiihrung des Ringversuchs

4.3 Zeitlicher Ablauf

In der Tabelle 2 ist der zeitliche Ablauf des Ringversuchs dargestellt-

Tabelle 2: Ablauf des Ringversuchs

Ringversuchsschritt Zeit / Periode

Anklindigung des Ringversuchs 25. Mai 2011

Anmeldetermin 24, Juni 2011

Versand der Ringversuchsproben 30. August 2011

Untersuchungsperiode September bis I\iovember 2011
(9. Januar 2012 *)

Statistische Auswertung 10. Januar bis 08. Mai.2012

...... Die Untersuchungsperiode wurde verlangert bis zum 9. Januar 2012.

4.4 Priifmethode

Die Methode A.14 (- Tabelle 3) dient der Feststellung, ob feste, flissige oder pastése Stoffe bei
Erwarmung unter Einschluss (thermische Empfindlichkeit) oder bei Einwirkung von Schlag oder Rei-
bung (mechanische Empfindlichkeit) eine Explosionsgefahr im Sinne des nationalen und europai-
schen Chemikalienrechts (z.B. SprengG, REACH-VO, CLP-VO) darstellen.

Tabelle 3: Prifmethode

Bezeichnung der Priifmethode Quelle

Methode A.14 Explosionsgefahr, Europaische Rechtsprechung:
Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) Verordnung (EG) Nr. 440/2008 der Kom-
mission vom 30. Mai 2008 [10]

Die Methode A.14 besteht aus drei Teilen:
a) Prifung der thermischen Empfindlichkeit,
b) Prufung der mechanischen Empfindlichkeit bei Schlagbeanspruchung,

c¢) Prifung der mechanischen Empfindlichkeit bei Reibbeanspruchung.

Der Ringversuch mit dem Fallhammer wurde nach der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2
Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) durchgefiihrt. Die Priifung der thermischen Empfindlichkeit und
die Prufung der mechanischen Empfindlichkeit bei Reibbeanspruchung nach der Methode A.14 waren

nicht Gegenstand dieses Ringversuches.

Gemall Methode A.14 besteht die Prifung der mechanischen Empfindlichkeit (Schlag) darin, die
Prifsubstanz mittels eines Fallhammers (= Abbildung 5) dem Schlag eines festgelegten Fallgewich-

tes aus einer festgelegten Hohe auszusetzen.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Durchflihrung des Ringversuchs

Abbildung 5: Fallhammer gemal der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische
Empfindlichkeit (Schlag) mit 10 kg Fallgewicht und Stempelvorrichtung (rechtes Bild),
Ort: BAM Bundesanstalt fiir Materialforschung und -prifung

Gemal Methode A.14, Abs. 1.6.2.3.2 werden 6 Einzelversuche unter Verwendung des Fallgewichts
von 10 kg und Anwendung einer Fallhéhe von 0,40 m (40 J) ausgefiihrt. Die weiteren in Abs. 1.6.2.3

genannten Untersuchungen sind nicht Gegenstand dieses Ringversuchs.

Methode A14, Abs. 1.6.2.3. Versuchsausfiihrung:

Es werden sechs Einzelversuche unter Verwendung des Fallgewichts von 10 kg und Anwendung einer Fallhdhe von 0,40 m
(40 J) ausgefiihrt. Wenn es wahrend der sechs Versuche bei 40 J zu einer Explosion kommt, sind weitere sechs Einzelver-
suche mit einem Fallgewicht von 5 kg und einer Fallhéhe von 0,15 m (7,5 J) auszufiihren. Bei Verwendung einer anderen
Apparatur wird die Probe mit der gewahlten Referenzsubstanz unter Benutzung einer anerkannten Auswertungsmethode
(z.B. Up-and-down-Technik usw.) verglichen.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Durchfiihrung des Ringversuchs

Gemal Methode A.14, Abs. 1.6.2.4. wird das Priifergebnis als positiv eingestuft, wenn es mit der be-

schriebenen Apparatur zumindest in einem der genannten Versuche zu einer Explosion (eine Ent-

flammung und/oder ein Knall steht einer Explosion gleich) kommt oder wenn bei Verwendung einer

alternativen Apparatur die Probe empfindlicher ist als 1,3-Dinitrobenzol oder Hexogen (RDX).

4.5

RV-Instruktion und RV-Dateneingabeblatt

Die Instruktion zur Durchfihrung des Ringversuchs mit dem Fallhammer und das Dateneingabeblatt

wurden zusammen mit den RV-Proben an die RV-Teilnehmer versendet.

Die Ringversuchsinstruktion enthalt folgende Informationen:

Die Untersuchungen mit dem Fallhammer gemafl Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit
(Schlag) der Methode A.14 Explosionsgefahr sind mit allen vier RV-Proben A, B, C und D durch-

zuflhren.
Alle Untersuchungen sollten so durchgefiihrt werden, wie sie normalerweise der Fall waren.

Wahrend der gesamten Phase der Untersuchung sollte kein RV-Prifer weder Uber die Ergebnis-
se der anderen Prifer informiert sein, noch diese Uber seine eigenen informieren. Insofern durfte
wahrend der gesamten Phase der Untersuchung kein Austausch zwischen den am RV beteiligten
Prifern Gber die jeweiligen Erfahrungen und Ergebnisse bei den RV-Priifungen erfolgen. Insbe-
sondere, wenn mehrere Kollegen aus einem Labor am RV teilnehmen, empfahlen wir dem am

RV beteiligten Personal, seine Kollegen vor Beginn der Untersuchung darauf hinzuweisen.

Alle Versuche an ein und derselben RV-Probe sollten von ein und demselben Priifer durchgefihrt

werden.

Alle Versuche an ein und derselben RV-Probe sollten an ein und demselben Fallhammergerat

durchgefiihrt werden.

Alle Versuche an ein und derselben RV-Probe sollten mit ein und demselben 10 kg Gewicht aus

einer Fallhéhe von 40 cm durchgeflhrt werden.

Eine Geratewartung sollte wahrend der gesamten Phase der Untersuchungen nicht durchgefiihrt

werden.

Die jeweilige Probe sollte Uber die Dauer der gesamten Untersuchungen in dem von uns ver-

sandten Behalter aufbewahrt und nur aus diesem direkt zur Prifung entnommen werden.

Die Versuche wahrend einer Testserie (bestehend aus 6 Einzelversuchen) sollten nicht bereits
bei Erreichen eines positiven Ergebnisses abgebrochen werden, d.h. es waren jeweils vollstandi-

ge Testserien (n=6) angestrebt.

Die einzelne Testserie an einer bestimmten Probe sollte vom jeweiligen Prifer jeweils innerhalb

eines Arbeitstages komplett durchgefiihrt werden.

Wiederholung der Testserie: Pro RV-Probe sollten zwei vollstdndige Testserien (1. Testserie und

2. Testserie (Wiederholung)) durchgefiihrt werden.

BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Auswertung

e Wenn der Prifer eine vollstandige Testserie an einer bestimmten RV-Probe an einem bestimm-
ten Tag durchgefiihrt hat, so war zur Vermeidung von Ermiidungseffekten die Wiederholung der
Testserie der jeweiligen RV-Probe nicht mehr an diesem sondern an einem anderen Tag durch-

zufiihren.

e Bei der Bewertung von Einzelversuchen konnten im Zweifelsfall zusatzliche Blindversuche mit ei-
ner geeigneten Inertsubstanz vorgenommen werden. Ob ein Blindversuch durchgefihrt wurde,
war im Datenblatt unter ,Besonderheiten / Bemerkungen“ zu vermerken.

Labor- und pruferspezifische Parameter, Untersuchungsbedingungen, Angaben zu Probenvorberei-
tung, Beobachtungen, Besonderheiten etc. sowie die Untersuchungsergebnisse sind mit Hilfe des

Dateneingabeblattes erfragt worden.

5 Auswertung
5.1 Grundlage

Zur orientierenden Darstellung der zentralen Tendenzen erfolgte eine statistische Auswertung nach
der robusten Methode gemanR DIN 38402-45 [2]. Bei der Auswahl der statistischen Auswertemethode
wurden die Messwertverteilung bzw. die resultierende Kurvenverlaufsform der Kerndichteschatzungen
(= Kap. 5.6) der Ergebnisse der Einzelversuche beriicksichtigt. Die Wahrscheinlichkeitsverteilung
beziiglich der Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie (Kerndichteschatzung) zeigte bei allen
Proben einen mehr oder weniger starken nicht normalverteilten Verlauf (bimodal und schief). Die Er-
gebnisse der statistischen Auswertung nach der bei diesem Ringversuch eingesetzten Methode ge-
manR DIN 38402-45 [2] haben deswegen nur orientierenden Charakter (siehe auch nachfolgenden
Hinweis zur eingeschrankten Verwendbarkeit der Ergebnisse). Die Methode nach DIN 38402-45 ist

eine robuste Methode, bei der eine Bestimmung der statistischen Ausreil3er nicht erforderlich ist.

Hinweis zur eingeschriankten Verwendbarkeit der Ergebnisse der Auswertung nach der statis-
tischen Methode gemaR DIN 38402-45:

Die bei diesem Ringversuch mittels orientierender Auswertung nach Methode DIN 38402-45 gewon-
nenen Ergebnisse kénnen nicht ohne weiteres mit anderen Ringversuchen verglichen werden. Der
Grund hierfur ist, dass bei qualitativen Prifmethoden - wie z.B. in diesem Ringversuch bei Methode
A.14 — die intra- und interindividuelle Streuung der Untersuchungsergebnisse stark von den im jeweili-
gen RV eingesetzten RV-Proben abhangt. Bei qualitativen Priifmethoden trifft dies auch auf die statis-
tische Konzepte / Auswertemethoden anderer Normen zu (z.B. DIN ISO 5725 (Uhlig et al. [8])).

Wegen der Abhangigkeit von der RV-Probe kann derzeit eine allgemeingultige (probenunabhangige)
Messunsicherheit nicht ohne weiteres aus der Vergleichsstandardabweichung (z.B. nach dem Verfah-
ren gemal ISO/TS 21748:2004 [4]) abgeleitet werden

Auf Grund dieser Einschrankungen erfolgte die Auswertung der Ringversuchsergebnisse hauptsach-
lich deskriptiv mit Hilfe von MS Excel 2010 sowie des Softwarepaketes ProLab Plus 2012 [6].
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5.2 Anzahl der Untersuchungsergebnisse

Von urspringlich 19 angemeldeten Teilnehmern (Priifer) haben 18 Teilnehmer aus 12 Laboratorien

Untersuchungsergebnisse gesendet.

Schlussfolgerung: Auf Grund der hohen Teilnehmeranzahl sind die Ergebnisse der statistischen

Auswertung und die Schlussfolgerungen als reprasentativ zu bewerten.

5.3 Identifikation der Ringversuchsteilnehmer

Alle Daten wurden anonymisiert ausgewertet. Die bei der Auswertung verwendete Teilnehmercodie-
rung (Prifer-Lab-Code) besteht aus einer Kombination aus einer dreistelligen Ziffernfolge als Code fir
den jeweiligen RV-Teilnehmer (Prifer) und einer zweistelligen Zifferfolge als Code fir das jeweilige
Laboratorium (z.B. Priifer-Lab-Code 936 _01 bedeutet Prifer ,936“ aus Labor ,01%).

5.4 Datenpriifung vor Beginn der statistischen Auswertung

Alle Untersuchungsergebnisse (aus den Datenfeldern und aus den Freitextfeldern) wurden unmittelbar
nach Eingang der von den RV-Teilnehmern ausgefiillten Dateneingabeblatter (d.h. vor Beginn der
Auswertung) von der BAM geprift und zwar hinsichtlich:
o Vollstandigkeit der Daten,
o z.B. fehlende Werte (missing data),
e Plausibilitadt der Werte der Daten,
o z.B. ,Zahlendreher” (distorted data),
o Konformitat der Daten, irregulare Abweichungen von den Anforderungen gemaf der
o Instruktion zur Durchfihrung des Ringversuchs,
o Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag).

13 von 18 Teilnehmern mussten ihre Angaben in den Eingabefeldern ,Anzahl (ca.) lhrer Prifungen mit
Fallhammer pro Jahr [n/a]?, ,Hersteller (Firma / Eigenbau)“ ,Vorbereiten der Prifsubstanz®, ,Be-
obachtung® korrigieren / erganzen oder die Reihenfolge der RV-Proben im Messdatenblatt Gberprifen

bzw. korrigieren.

Abweichung von den Anforderungen der Instruktion zur Durchfiihrung des Ringversuchs

Ein Teilnehmer (Prifer-Lab-Code: 936_01) konnte die Untersuchung nicht mit dem gemaR RV-
Instruktion geforderten 10 kg Fallgewicht durchfihren und verwendete stattdessen ein 5 kg Fallge-
wicht (bei 80 cm Fallhdhe).

Ein weiterer Teilnehmer (Prifer-Lab-Code: 949 11) hat die Stempelvorrichtung bei der Untersuchung
der flissigen Probe A nicht korrekt nach den Vorschriften der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs.

1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) zusammengebaut.

BAM 1
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Schlussfolgerung: Abweichungen der Teilnehmer von den Anforderungen der Methode A.14 Explo-
sionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) bzw. von der Instruktion zur Durchfiih-
rung des Ringversuchs, welche ggf. zu einer nicht richtigen statistischen Bewertung flihren wiirden,
wurden identifiziert. Diese sind bei der weiteren statistischen Bearbeitung berticksichtigt worden.

Die gepriften Daten sind als geeignet fir die statistische Auswertung und fir die Ableitung zuverlassi-

ger Schlussfolgerungen bewertet worden.

5.5 Ergebnisse

Die Ergebnisse der Einzelversuche bei den Untersuchungen der Proben A, B, C und D am 1. und 2
Tag (Wiederholung) gemafld der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfind-
lichkeit (Schlag) sind in Tabelle 4 dargestellt. Die in den Datenfeldern angegebenen Ergebnisse der
Einzelversuche (Testserie in Gruppen aus 6 Einzelversuchen) entsprechen dem chronologischen
Ablauf innerhalb einer Testserie (d.h. beginnend von links: erstes Feld = 1. Einzelversuch, dann das

nachste rechte Feld = 2. Einzelversuch usw. bis zum 6. Feld = 6. Einzelversuch).

Tabelle 4: Ergebnisse der Untersuchung gemaf Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag)
der Methode A.14 Explosionsgefahr, Bewertung der Einzelversuche (1.-6.) pro RV-Probe
und Untersuchungstag (Bewertung [1=positiv (rot), 0=negativ (blau)] im Sinne der Metho-
de A.14)

Priifer-Lab- Bewertung des jeweiligen 1. - 6. Einzelversuchs [1=positiv (rot) / 0=negativ (blau)]

Gl Probe A Probe B Probe C Probe D

1. Tag 2.Tag 1. Tag 2.Tag 1. Tag 2.Tag 1. Tag 2.Tag

Die Anzahl bzw. der relative Anteil der positiven Einzelversuche innerhalb einer Testserie ist pro Teil-
nehmer in Abbildung 6 bzw. Abbildung 7 dargestellt.

12
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Priifer-Lab-

Anzahl und rel. Anteil positiver Einzelversuche pro Testserie (roter Balken) [n]

Code

Probe A Probe B Probe C Probe D

Abbildung 6:

Anzahl und relativer Anteil positiver Einzelversuche innerhalb einer Testserie (Ge-
samtbreite des Feldes = Anzahl der Einzelversuche (n=6), Lange des roten Balkens =
Anzahl der positiven Einzelversuche, Lange des blauen Balkens = Anzahl der negati-
ven Einzelversuche)

BAM
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Abbildung 7: Anzahl positiver Einzelversuche innerhalb einer Testserie bei der Untersuchung von
RV-Probe A, B, C und D (Prifer-Lab-Code-Reihenfolge ist aufsteigend nach der An-
zahl positiver Einzelversuche sortiert)

Im Rahmen des Ringversuchs und in Anlehnung an Methode A.14, Abs. 1.6.2.4.° wird das Prifergeb-
nis der Untersuchung der jeweiligen Probe hinsichtlich der Explosionsgefahr als positiv eingestuft,
wenn es mit der beschriebenen Apparatur (Fallhammer) zumindest in einem der genannten 6 Einzel-
versuche zu einer Explosion (eine Entflammung und/oder ein Knall steht einer Explosion gleich)
kommt. Die unter den Bedingungen des Ringversuchs ermittelten Prifergebnisse der Ringversuchs-

teilnehmer sind in Tabelle 5 dargestellt.

Methode A.14, Abs.1.6.2.4. Auswertung: Das Priifergebnis wird als positiv eingestuft, wenn es mit der beschriebenen Appa-
ratur zumindest in einem der genannten Versuche zu einer Explosion (eine Entflammung und/oder ein Knall steht einer Ex-
plosion gleich) kommt oder wenn bei Verwendung einer alternativen Apparatur die Probe empfindlicher ist als 1,3-
Dinitrobenzol oder Hexogen (RDX).
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Tabelle 5: Bewertung der Testserie (pro RV-Probe und Untersuchungstag) gemag Abs. 1.6.2 Me-
chanische Empfindlichkeit (Schlag) der Methode A.14 Explosionsgefahr Untersu-
chungstag (Bewertung [1=positiv (rot), 0=negativ (blau)] im Sinne der Methode A.14)
Priifer-Lab- Bewertung der jeweiligen Testserie aus n=6 Einzelversuchen [1=positiv (rot) / 0=negativ (blau)]
Code Probe A Probe B Probe C Probe D

Fir die RV-Proben A, B, C und D ist die Gesamtanzahl der Testserien (1. und 2. Tag) ohne und mit 1
bis 6 positiven Einzelversuchen pro Testserie pro Probe auf der Basis der Untersuchungen von allen
Teilnehmern in Abbildung 8 dargestellt.

m Testserien ohne pos. Einzelversuche pro Testserie (Haufigkeit pos. EV = 0)
m Testserien mit 1 -6 pos. Einzelversuchen pro Testserie (Haufigkeit pos. EV > 0)

40 -

30 -

20 -

10 -

Anzahl der Testserien [n]

Probe

Abbildung 8: Gesamtanzahl der Testserien (1. und 2. Tag) ohne und mit positiven Einzelversuchen
auf der Basis der Untersuchungen von allen Teilnehmern fiir die Proben A, B, C und D
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Schlussfolgerung: Die Untersuchungsergebnisse gemal Methode A.14, Abs. 1.6.2.4 belegen eine
unterschiedliche Schlagempfindlichkeit der verschiedenen RV-Proben, wobei die Teilnehmer zu un-
terschiedlichen Einstufungsergebnissen im Sinne der Methode A.14 kamen. Die in Abbildung 8 ermit-
telten ,Verteilungsmuster® hinsichtlich der Schlagempfindlichkeit kénnen durch zufédllige als auch
durch systematische Fehler begriindet sein. Die weitere statistische Untersuchung zielt deshalb da-
rauf ab, die Validitat der ermittelten Schlagempfindlichkeit der Proben bzw. der ,Verteilungsmuster® in
Abbildung 8 zu klaren.

5.6 Haufigkeitsverteilung der Testserien in Abhangigkeit von der Anzahl positiver Ergeb-

nisse der Einzelversuche und Kerndichteschatzung

Die Anzahl (Haufigkeit) der Testserien (1. und 2. Tag) in Anhangigkeit von der Anzahl der positiven
Einzelversuche innerhalb einer Testserie pro Probe auf der Basis der Untersuchungen von allen Teil-

nehmern ist in Abbildung 9 dargestellt.

A B C D

25 - 25 - 25 - 25
T20 - 20 - 20 - 20 -
c
2
? 15 - 15 - 15 - 15 -
k7]
(4]
=
S 10 - 10 - 10 - 10 -
=
V]
g
< 5 - 5 - 5 1 5 -
0 T 0 T 0 T T T T T T 1 0 A
0123456 0123456 0123456 0123456
Anzahl pos. EV Anzahl pos. EV Anzahl pos. EV Anzahl pos. EV
pro Testserie [n] pro Testserie [n] pro Testserie [n] pro Testserie [n]

Abbildung 9: Anzahl der Testserien (1. und 2. Tag) in Anhangigkeit von der Anzahl der positiven
Einzelversuche innerhalb einer Testserie pro Probe (Histogramm)

Die Wahrscheinlichkeitsverteilung der Testserien in Anhangigkeit von der Anzahl positiver Einzelver-
suche pro Testserie wurde mit Hilfe der Kerndichtesch'a'ltzung4 analysiert.
Die Kerndichteschatzung der Haufigkeit der Testserien (1. und 2. Tag) in Anhangigkeit von der Anzahl

der positiven Einzelversuche innerhalb einer Testserie pro Probe auf der Basis der Untersuchungen

Vorteil dieses Verfahrens gegeniiber dem nicht stetigen Histogramm ist die stetige Schatzung der zu Grunde liegenden
Verteilung.
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von alle Teilnehmern ist in Abbildung 10 dargestellt. Die y-Achse der Kerndichteschatzung zeigt die
Wahrscheinlichkeitsdichte und ist ein Mal fir die Wahrscheinlichkeit des Auftretens eines entspre-
chenden Wertes auf der x-Achse. Von Bedeutung ist hierbei insbesondere die resultierende Form der

Kurve (z.B. eingipfelig, mehrgipfelig, schief usw.).

D
0.35 1 0,35 - 0,35 0.35 -
0,30 - 0,30 -\ 0,30 - 0.30 -
0,25 - _ i
P 0,25 0,25 0,25 -
=
2
2 0,20
_10_-; ) 7 0,20 T 0120 7 0,20 T
X
=
2
(=
E 0,15 - 0,15 - 0,15 0,15 -
(5]
4
S
= 0,10 - 0,10 - 0,10 - 0,10 -
0,05 T 0505 1 0’05 T 0,05 1
0,00 — T 0,00 T T T T T 1 0,00 T T T ™ 0,00 T — — 1
0123456 0123456 0123456 0123456
Anzahl pos. EV Anzahl pos. EV Anzahl pos. EV Anzahl pos. EV
pro Testserie [n] pro Testserie [n] pro Testserie [n] pro Testserie [n]

Abbildung 10: Kerndichteschatzung der Haufigkeit der Testserien (1. und 2. Tag) in Anhangigkeit
von der Anzahl positiver Einzelversuche innerhalb einer Testserie fur die RV-Proben
A,B,Cund D

Schlussfolgerung: Die Kurven der Wahrscheinlichkeitsdichteverteilung beziiglich der Anzahl positi-
ver Einzelversuche pro Testserie (Kerndichteschatzung) zeigen bei allen Proben einen mehr oder
weniger stark nicht normalverteilten Verlauf (bimodal und schief). Dieses weist auf mdgliche systema-
tische (und nicht nur zufallsbedingte) Unterschiede bei den Untersuchungen durch die verschiedenen
Prifer hin. Die nichtnormale Verteilung der Anzahl positiver Testserien wurde bei der statistischen

Auswertung und den Schlussfolgerungen bertcksichtigt (= Kapitel 5.1).
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5.7 Leistungsfahigkeit der Methode A.14, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag)

5.7.1 Prazisionsparameter: Mittelwerte, Gesamtmittelwert, Wiederhol- und Vergleichsstan-

dardabweichung

Die auf der Basis der Untersuchung der RV-Proben A, B, C und D ermittelten Prazisionsparameter

(Mittelwert, Gesamtmittelwert, Wiederholstandardabweichung s,, Vergleichsstandardabweichung sg)
der Methode A.14, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) sind in Tabelle 6 und Tabelle 7

angegeben.

Tabelle 6: Mittelwerte der Anzahl positiver Einzelversuche der RV-Proben A, B, C und D der Testse-

rien vom 1. und 2. Tag

Teilnehmer Mittelwert der Anzahl positiver Einzelversuche
[Priifer-Lab-Code] der Testserien vom 1. und 2. Tag [n]
Probe A Probe B Probe C Probe D
936_01 0,0 0,0 3,0 6,0
937 _02 5,0 0,0 4,5 2,5
940_05 0,5 1,5 2,0 1,5
941 06 2,5 2,5 50 3,5
942 07 0,0 25 3,5 5,0
943 08 6,0 50 1,5 0,0
944 09 0,0 0,0 6,0 4,5
946 11 5,0 0,0 4,0 6,0
947 _11 0,0 0,0 50 0,5
948 11 2,5 0,0 55 1,0
949 11 5,0 0,0 55 1,0
950_12 0,0 0,0 4,5 4,0
951_13 0,0 2,5 4,0 4,0
953 15 4,5 0,0 3,5 4,0
954 15 6,0 0,0 3,0 3,5
955 16 0,0 4,5 0,5 1,5
957 16 2,0 2,5 1,0 0,0
958 16 0,0 1,5 2,5 1,5

Tabelle 7: Prazisionsparameter der Methode A.14, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag)
auf Basis der Untersuchun% der RV-Proben A, B, C und D
(Orientierende Auswertung” gemaf DIN 38402-45)
Parameter Anzahl positiver Einzelversuche der Testse-
rien vom 1. und 2. Tag [n]
Probe A Probe B Probe C Probe D
Gesamtmittelwert (robust) 21 1,2 3,6 2,8
Vergleichsstandardabweichung sg 2,3 1,8 2,4 2,6
Wiederholstandardabweichung s, 0,8 0,7 1,2 1,3
relative Vergleichsstandardabweichung 110% 158% 67% 95%
relative Wiederholstandardabweichung 36% 65% 34% 48%

Es sind die Hinweise zur einschrankten Verwendbarkeit in Kap. 5.1 zu beachten.
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Schlussfolgerung: Die orientierende Auswertung gemaf DIN 38402-45 zeigt ein klares Bild von der
praktischen Anwendung der Priifmethode mit dem Fallhammer gemaR der Methode A.14 Explosions-
gefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag). Das Ziel des Ringversuchs, den aktuellen
Stand der praktischen Anwendung der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische
Empfindlichkeit (Schlag) durch die verschieden Teilnehmer in den nationalen Laboratorien zu ermit-
teln, wurde erreicht.

Anhand der Untersuchungsergebnisse konnte ein deutlicher Unterschied zwischen der Vergleichs-
standardabweichung sg und der Wiederholstandardabweichung s, festgestellt werden. Die Unter-
schiede treten bei verschiedenen Proben unterschiedlich stark auf. Besonders stark ist dieser Unter-
schied bei Probe A (flissig), bei der sg ca. 3fach grofler ist als s,. Dieses weist auf mogliche systema-
tische (und nicht nur zufallsbedingte) Unterschiede bei der Untersuchung durch die verschiedenen
Teilnehmer hin.

Die bei diesem Ringversuch mittels Methode DIN 38402-45 gewonnenen Prazisionskenndaten kon-
nen nur eingeschrankt fir die Bewertung der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechani-
sche Empfindlichkeit (Schlag) verwendet werden. Der Grund hierfiir ist, dass Prazisionskenndaten bei
dieser qualitativen Methode A.14 stark von der jeweiligen RV-Probe abhangen. Wegen dieser Pro-
benabhangigkeit kann aus der in diesem Ringversuch ermittelten Vergleichsstandardabweichung kei-
ne allgemeinglltige (probenunabhangige) Messunsicherheit (z.B. nach dem Verfahren gemaR ISO/TS
21748:2004 [4]) abgeleitet werden.

Die Messwerte der einzelnen Testserien vom 1. und 2. Tag, die Mittelwerte und die Vergleichs- bzw.
Wiederholstandardabweichung auf Basis der orientierenden Auswertung nach DIN 38402-45 sind in
Abbildung 11, Abbildung 12, Abbildung 13 und in Abbildung 14 dargestellt.

In den Abbildungen stellen die Boxen oberhalb der Teilnehmer jeweils die relative Wiederholstan-
dardabweichung der Teilnehmer dar. Die horizontale Linie in der Box charakterisiert den Mittelwert der
Anzahl positiver Einzelversuche der Testserien vom 1. Tag und 2. Tag (Wiederholung) des Teilneh-
mers. In den Abbildungen sind ebenfalls der jeweilige robuste Gesamtmittelwert (Uber alle Teilneh-
mer) gemaf DIN 38402-45 sowie die Toleranzgrenzen (rote Linie, Erweiterungsfaktor k=2 gemaf [5])
und das Konfidenzband (griiner Streifen, Erweiterungsfaktor k=2) des Gesamtmittelwertes geman
DIN 38402-45 dargestellt’.

Es sind die Hinweise zur einschrankten Verwendbarkeit in Kap. 5.1 zu beachten.
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Probe: A Sollw ert: 2,125 (empirischer Wert)

Merkmal: Anzahl pos. EV /TS Rel. Soll-Stdabw .: 109,73% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw . (Vr): 36,10%

Anzahl Labore: 18 Toleranzgrenzen: -2,538 - 6,787 (|Z-Score|<2,00)
74
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Abbildung 11: Probe A - Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie mit Toleranzgrenzen, Ver-
gleichsstandardabweichung sg und Wiederholstandardabweichung s,
(,Mittelwert” = Gesamtmittelwert, Labor = Prifer-Lab-Code)

Probe: B Sollw ert: 1,154 (empirischer Wert)

Merkmal: Anzahl pos. EV /TS Rel. Soll-Stdabw . 157,69% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw . (Vr): 64,57%

Anzahl Labore: 18 Toleranzgrenzen: -2,485 - 4,792 (|Z-Score| <2,00)
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Abbildung 12: Probe B - Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie mit Toleranzgrenzen, Ver-
gleichsstandardabweichung sg und Wiederholstandardabweichung s,
(,Mittelwert” = Gesamtmittelwert, Labor = Prifer-Lab-Code)
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Probe: C Sollw ert: 3,583 (empirischer Wert)

Merkmal: Anzahl pos. EV /TS Rel. Soll-Stdabw .: 66,69% (empirischer Wert)

Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw . (Vr): 34,42%

Anzahl Labore: 18 Toleranzgrenzen: -1,196 - 8,363 (|Z-Score| < 2,00)
8' Toleranzgrenze

Anzahl positiver Einzelversuche [n]
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Abbildung 13: Probe C - Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie mit Toleranzgrenzen, Ver-
gleichsstandardabweichung sg und Wiederholstandardabweichung s,
(,Mittelwert” = Gesamtmittelwert, Labor = Prifer-Lab-Code)

Probe: D Sollw ert: 2,778 (empirischer Wert)
Merkmal: Anzahl pos. EV /TS Rel. Soll-Stdabw .: 95,23% (empirischer Wert)
Methode: DIN 38402 A45 Rel. Wiederhol-Stdabw . (Vr): 47,78%
Anzahl Labore: 18 Toleranzgrenzen: -2,513 - 8,068 (|Z-Score|<2,00)
87
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SR
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Abbildung 14: Probe D - Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie mit Toleranzgrenzen, Ver-
gleichsstandardabweichung sg und Wiederholstandardabweichung s,
(,Mittelwert” = Gesamtmittelwert, Labor = Priifer-Lab-Code)
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Schlussfolgerung: Die Abbildungen zeigen, dass die Prazisionsparameter stark von den verschiede-
nen Proben abhangen. Es ist festzustellen, dass bei einigen Proben die Vergleichbarkeit zwischen
den Untersuchungsergebnissen der verschiedenen Priifer besser ist als bei anderen Proben. Derzeit
gibt es jedoch keine etablierte Regel, anhand derer vorhergesagt werden kann, bei welcher Art von
Proben besser vergleichbare Ergebnisse gewonnen werden kénnen. Somit kann der einzelne Prifer
bei einem Prifauftrag nicht vorab zwischen ,gut priifbaren® oder ,weniger gut prifbaren® Proben un-
terscheiden. Die praktische Anwendung der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische

Empfindlichkeit (Schlag) ist daher als noch nicht ausreichend akzeptabel zu bewerten.

5.7.2 Z-Scores und Kombinationsscores

Z-Scores
Zur orientierenden Bewertung7 der Leistungsfahigkeit der verschiedenen Teilnehmer wurden die Z-
Scores auf Basis von DIN 38402-45 [2] bzw. DIN EN ISO/IEC 17043 [3] ermittelt.

Die Z-Scores beschreiben die standardisierte Abweichung des Mittelwertes des jeweiligen Teilneh-
mers (> Tabelle 6) vom Gesamtmittelwert aller Teilnehmer (Soll-Mittelwerte = Gesamtmittelwert aus
Tabelle 7) unter Beriicksichtigung der Standardabweichung (Soll-Standardabweichung = Vergleichs-
standardabweichung aus Tabelle 7). Unter Voraussetzung der Normalverteilung liegen die Z-Scores
mit einer Wahrscheinlichkeit von 95% im Bereich von -2 bis +2. Bei einem |Z-Score| > 2 gilt das Quali-

tatskriterium als nicht erfullt. Dementsprechend zeigt ein Teilnehmer eine:

e zufriedenstellende Leistung, wenn................... |Z Score| < 2;
o fragwirdige Leistung, wenn .........cc.ccccoceveennne 2 < |Z Score| < 3;
¢ nicht zufriedenstellende Leistung, wenn ......... |Z Score| = 3.

Hinweis: Die Z-Scores hangen stark von der Soll-Standardabweichung ab. Die Interpretation ,zufrie-
denstellend®, ,fragwiirdig®, ,nicht zufriedenstellend” ist daher kritisch zu bewerten und nicht in jedem

Fall sinnvoll.

Die auf der Basis von Methode DIN 38402-45 berechneten Z-Scores sind in Tabelle 8 bzw. Abbil-
dung 15 dargestellt.

Es sind die Hinweise zur einschrankten Verwendbarkeit in Kap. 5.1 zu beachten.
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Tabelle 8: Z-Scores auf der Basis der Auswertung nach Methode DIN 38402-45 / ISO/IEC 17043

bezlglich der Ergebnisse der Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie pro Teilneh-
mer und RV-Probe

Teilnehmer Z-Score
[Priifer-Lab-Code] Probe A Probe B Probe C Probe D
936_01 -0,91 -0,64 -0,31 1,35
937_02 1,23 -0,64 0,47 -0,12
940_05 -0,70 0,19 -0,82 -0,54
941_06 0,16 0,74 0,73 0,30
942 07 -0,91 0,74 -0,05 0,93
943_08 1,66 2,12 -1,08 -1,16
944_09 -0,91 -0,64 1,24 0,72
946_11 1,23 -0,64 0,21 1,35
947 11 -0,91 -0,64 0,73 -0,95
948_11 0,16 -0,64 0,98 -0,74
949 11 1,23 -0,64 0,98 -0,74
950_12 -0,91 -0,64 0,47 0,51
951_13 -0,91 0,74 0,21 0,51
953_15 1,02 -0,64 -0,05 0,51
954_15 1,66 -0,64 -0,31 0,30
955_16 -0,91 1,85 -1,60 -0,54
957_16 -0,05 0,74 -1,34 -1,16
958_16 -0,91 0,19 -0,56 -0,54
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Abbildung 15: Z-Scores der Ergebnisse (Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie der Teilneh-
mer bei den Proben A, B, C und D) berechnet auf der Basis von Methode DIN 38402-
45 (Labor = Priifer-Lab-Code)

Schlussfolgerungen: Die Z-Scores wurden zur orientierenden Bewertung der Leitungsfahigkeit der
verschiedenen Teilnehmer berechnet. Die Interpretation ,zufriedenstellend®, ,fragwurdig®, ,nicht zu-
friedenstellend® wird als nicht in jedem Fall sinnvoll eingeschatzt. Hierbei ist zu beachten, dass die Z-
Scores stark von der Soll-Standardabweichung (= Vergleichsstandardabweichung sg) abhangen. Die
Vergleichsstandardabweichung sg schwankt im Bereich von 1,8 (Probe B) bis 2,6 (Probe D) (- Ta-
belle 7). Anhand berechneten Z-Scores lassen sich probenabhangige Unterschiede in der Leistungs-

fahigkeit zwischen den Teilnehmern erkennen.
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Kombinationsscores

Zur Beantwortung der Frage, ob sich anhand der ermittelten Z-Scores probenibergreifende Gemein-
samkeiten oder gemeinsame Trends zwischen den einzelnen Teilnehmern bzw. zwischen Gruppen
von Teilnehmern erkennen lassen, wurden orientierend die sogenannten Kombinationsscores berech-
net und in der RLP- und RSZ-Grafik dargestellt [6].

RSZ (rescaled sum of Z-Scores) basiert auf einer standardisierten Summe aller Z-Scores. Diese
Standardisierung stellt sicher, dass der RSZ in der gleichen Weise interpretiert werden kann wie ein
einzelner Z-Score. Der Unterschied zu letzterem besteht darin, dass anstelle einer Einzelbewertung
z.B. auch eine proben- bzw. merkmalsiibergreifende Bewertung vorgenommen wird. Solange der RSZ
innerhalb des Toleranzbereiches (z.B. = 2) liegt, bedeutet dies, dass fiir das betreffende Labor bei
probeniibergreifender Betrachtung keine signifikanten systematischen Abweichungen der Messwerte
festgestellt werden konnten. Ist der RSZ gréRer als die obere Toleranzgrenze (z.B. 2), weist das Labor
im Durchschnitt (iber alle betrachteten Proben einen signifikanten systematischen Uberbefund gegen-
Uber dem Sollwert auf. Ist der RSZ kleiner als die untere Toleranzgrenze (z.B. -2), weist das Labor im
Durchschnitt Uber alle betrachteten Proben bzw. Merkmale bzw. Ringversuche einen signifikanten

systematischen Unterbefund gegenliber dem Sollwert auf.

RLP (relative laboratory performance) [7] basiert auf dem quadratischen Mittelwert der Z-Scores der
von dem Labor untersuchten, verschiedenen Proben bzw. Merkmale. Liegt der RLP nahe 1, weist das
Labor eine durchschnittliche Leistung auf. Ein kleiner RLP-Wert steht fiir eine hohe Laborleistung,
wahrend ein hoher RLP-Wert einer geringen Laborleistung entspricht. Liegt der RLP bei 0,5, so liegen
die Abweichungen des Labors nur noch bei 50% eines durchschnittlichen Labors. Eine grobe Eintei-
lung der RLP-Werte ist:

RLP < 0.67: Das Labor weist relativ geringe Messabweichungen auf.

RLP ~ 1: Das Labor weist eine durchschnittliche Leistungsfahigkeit auf.

RLP > 1.5: Das Labor weist sehr hohe Messabweichungen auf.

Die Lage der Teilnehmer in der RLP- und RSZ-Grafik auf Basis der fur die Proben A, B, C und D er-
mittelten Z-Scores ist in Abbildung 16 dargestellt. Der griin markierte Bereich in der Abbildung zeigt

den Toleranzbereich (zwischen -2 und +2 fiir RSZ und zwischen 0 und 1,5 fur RLP).
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Abbildung 16: Lage der Teilnehmer in der RLP- und RSZ-Grafik auf Basis der fur die Proben A, B, C
und D nach Methode DIN 38402-45 ermittelten Z-Scores

Schlussfolgerungen: Die Kombinationscores wurden berechnet, um ggf. vorhandene probeniber-
greifende Gemeinsamkeiten oder gemeinsame Trends zwischen den einzelnen Teilnehmern bzw.
zwischen Gruppen von Teilnehmern zu ermitteln. Uber alle Proben betrachtet zeigen die Teilnehmer
tendenziell eine relativ vergleichbare Leistung, d.h. alle Teilnehmer sind mehr oder weniger als ,gleich
gut® bzw. als ,gleich schlecht® leistungsfahig einzuschatzen. Es sind keine deutlichen signifikanten
Abweichungen bzw. keine deutliche Gruppenbildung hinsichtlich der Leistung zu erkennen. Das be-
deutet allerdings auch, dass momentan keine Referenzgruppe (z.B. Referenzpriifer oder Referenzla-

boratorien) definiert werden kann.
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5.8 Einflussfaktoren

Im Rahmen dieses Ringversuchs wurden Faktoren, die moglicherweise Einfluss auf das Prifergebnis
haben kénnten, ausgewertet.
5.8.1 Erfahrung des Teilnehmers - Anzahl der Prifjahre

Alle Teilnehmer des Ringversuchs haben Angaben zur Frage gemacht, seit wie viel Jahren sie selbst
Prifungen mit dem Fallhammer durchfiihren (Frage: ,Seit wie viel Jahren prifen Sie selbst mit dem

Fallhammer? [a]“ / nachfolgend ,Prifjahre” genannt, > Abbildung 17).

"Seit wie viel Jahren priifen Sie selbst mit dem Fallhammer? [a]"

Anzahl der Teilnehmer [n]
N w H (3] ;] ~

<5 5-10 11-20 21-35
Priifjahre [a]

Abbildung 17: Anzahl der RV-Teilnehmer mit verschiedenen Priifjahren (Histogramm)

Der Einfluss der Erfahrung anhand der Anzahl der Prifjahre des Teilnehmers auf die Anzahl positiver

Einzelversuche pro Testserie ist in Abbildung 18 dargestellt.
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Abbildung 18: Einfluss der Anzahl der Prifjahre des Teilnehmers auf die Anzahl positiver Einzelver-
suche pro Testserie bei den Proben A, B, C und D (Labor = Prifer-Lab-Code)

Schlussfolgerungen: Unterschiede bezuglich der Priifjahre sind zwischen Teilnehmern vorhanden.

Anhand des derzeitigen RV kann jedoch nicht geschlussfolgert werden, dass die Prifjahre Einfluss

auf das Prifergebnis haben. Moglicherweise ist ein ggf. vorhandener Einfluss durch andere Effekie

maskiert.
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5.8.2 Erfahrung des Teilnehmers - Anzahl der durchgefiihrten Priifungen pro Jahr

Alle Teilnehmer des Ringversuchs haben Angaben zur Frage gemacht, wie viel Prifungen sie mit dem
Fallhammer pro Jahr durchfihren (Frage: ,Anzahl (ca.) lhrer Prifungen mit Fallhammer pro Jahr

[n/a]?* / nachfolgend ,Jahresprifungsanzahl® genannt, > Abbildung 19).

"Anzahl (ca.) Ihrer Priifungen mit Fallhammer pro Jahr [n/a]?"
1

o
J

Anzahl der Teilnehmer [n]
OO = N W H~ 01 O N 0 ©

<100 100-999 1000-4000
Jahrespriifungsanzahl [n/a]

Abbildung 19: Anzahl der RV-Teilnehmer mit unterschiedlicher Anzahl von Prifungen mit dem Fall-
hammer pro Jahr (Histogramm)

Der Einfluss der Erfahrung anhand Anzahl der durchgefiihrten Prifungen pro Jahr auf die Anzahl po-

sitiver Einzelversuche pro Testserie der Teilnehmer ist in Abbildung 20 dargestellt.
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Abbildung 20: Einfluss der Anzahl der durchgeflihrten Priifungen pro Jahr des Teilnehmers auf die
Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie bei den Proben A, B, C und D (Labor =
Prifer-Lab-Code)

Schlussfolgerungen: Unterschiede bezliglich der Jahrespriifungsanzahl sind zwischen den Teilneh-
mern vorhanden. Anhand des derzeitigen RV kann jedoch nicht geschlussfolgert werden, dass die
Jahresprifungsanzahl Einfluss auf das Prufergebnis hat. Mdglicherweise ist ein ggf. vorhandener
Einfluss durch andere Effekte maskiert.
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5.8.3 Erfahrung des Teilnehmers - Kombination aus der Anzahl der Priifjahre und der Anzahl

der durchgefiihrten Prifungen pro Jahr

Der Einfluss der Erfahrung anhand der Kombination aus der Anzahl der Priifjahre und der Anzahl der
durchgefiihrten Prifungen des Teilnehmers pro Jahr auf die Anzahl positiver Einzelversuche pro
Testserie ist in Abbildung 21 dargestellt.
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Abbildung 21: Einfluss des Kombinationsfaktors aus der Anzahl der Priifjahre und der Anzahl der
durchgefihrten Prifungen des Teilnehmers pro Jahr auf die Anzahl positiver Einzel-
versuche pro Testserie bei den Proben A, B, C und D (Labor = Prifer-Lab-Code)

Schlussfolgerungen: Unterschiede bezliglich der Kombination aus den Prifjahren und der Jahres-
prufungsanzahl sind zwischen den Teilnehmern vorhanden. Anhand des derzeitigen RV kann jedoch
nicht geschlussfolgert werden, dass die Kombination aus den Prifjahren und der Jahresprifungsan-
zahl Einfluss auf das Prifergebnis hat. Mdglicherweise ist ein ggf. vorhandener Einfluss durch andere
Effekte maskiert.
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5.8.4 Hersteller des Fallhammers

Alle Teilnehmer des Ringversuchs haben Angaben zum Hersteller des Fallhammers gemacht (Frage:

.Hersteller (Firma / Eigenbau)“ / nachfolgend ,Hersteller” genannt, > Abbildung 22).

"Hersteller (Firma / Eigenbau)"

14 -
S 12
S
£
£ 10
2
= 8 -
(3}
[
§ 6
°
T 4
S
< 2

o 4

Julius Peters oder Reichelt u. Haake Breier Maschinenbau
Partner

Hersteller (Firma / Eigenbau)

Abbildung 22: Anzahl der RV-Teilnehmer mit Fallhammer-Apparaten verschiedener Hersteller
(Breier Maschinenbau = Eigenbau eines RV-Teilnehmers) (Histogramm)

Der Einfluss des Herstellers des Fallhammers auf die Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie
ist in Abbildung 23 dargestellt.

32 BAM



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Auswertung
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Abbildung 23: Einfluss des Herstellers des Fallhammers auf die Anzahl positiver Einzelversuche pro

Testserie bei den Proben A, B, C und D (Labor = Prifer-Lab-Code)

Schlussfolgerungen: Unterschiede beziiglich der Hersteller des Fallhammers sind zwischen den

Teilnehmern vorhanden. Anhand des derzeitigen RV kann jedoch nicht geschlussfolgert werden, dass

der Hersteller des Fallhammers Einfluss auf das Prifergebnis hat. Moglicherweise ist ein ggf. vorhan-
dener Einfluss durch andere Effekte maskiert.
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5.8.5 Priifgewicht

Ein Teilnehmer des Ringversuchs hat die Untersuchungen statt mit dem geforderten 10 kg Prifge-
wicht mit einem 5 kg Prifgewicht durchgefiihrt (= Abbildung 24).
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1 1 1

Anzahl der Teilnehmer [n]
)

o N A O ©
1

Priifgewicht [kg]

Abbildung 24: Anzahl der RV-Teilnehmer mit verschiedenen Priifgewichten (Histogramm)

Der Einfluss des Priifgewichtes auf die Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie ist in Abbildung
25 dargestellt.
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Abbildung 25: Einfluss des Prifgewichtes auf die Anzahl positiver Einzelversuche pro Testserie bei
den Proben A, B, C und D (Labor = Prifer-Lab-Code)

Schlussfolgerungen: Unterschiede beziiglich der verwendeten Priifgewichte sind zwischen den Teil-
nehmern vorhanden. Anhand des derzeitigen RV kann jedoch nicht geschlussfolgert werden, dass
das Prufgewicht Einfluss auf das Prifergebnis hat. Moglicherweise ist ein ggf. vorhandener Einfluss
durch andere Effekte maskiert.
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5.8.6 Angaben in den Freitextfeldern des Dateneingabeblattes

In Freitextfeldern des Dateneingabeblattes wurden von den Teilnehmern Angaben zur Vorbereitung

der RV-Probe und zusatzliche Bemerkungen zur Untersuchung gemacht.

Es gibt Hinweise, dass einige der im Freitext angegebenen Parameter / Verhaltensweisen Einfluss auf

das Versuchsergebnis haben konnten.

Beispiel: Spaltabstand

Teilnehmer 957_16 hat bei der Untersuchung der flissigen Probe A einen 2 mm Spalt (anstatt wie
gefordert 1 mm) eingestellt und ein positives Ergebnis bei der Probe A angeben. Dahingegen haben
die Teilnehmer 955 16 und 958 16 (aus dem gleichen Labor L16) keine positiven Einzelversuche bei
Probe A erzielt. Zwar haben die beiden letztgenannten Teilnehmer keine Angaben zur Spaltgrofie
gemacht, jedoch wurde bei Nachfrage der BAM von diesen beiden Teilnehmern mitgeteilt, dass ein
Spalt von 1 mm eingestellt worden ist und Angaben nur deshalb nicht gemacht wurden, weil dieses in
der Methode so vorgeschrieben ist. Somit war moglicherweise der groflere 2 mm Spalt Ursache flr
das Auftreten positiver Einzelversuche bei Teilnehmer 957 _16 im Vergleich zu den nicht aufgetreten

positiven Einzelversuchen bei Teilnehmer 955_16 und 958 16.

Beispiel: O-Ring (Gummiring)

Bei der Untersuchung von Flussigkeiten (Probe A) dienen die O-Ringe (Gummiringe) dem Fixieren
des oberen Stahlstempels zur Einstellung des geforderten 1 mm Spaltes gemafl Methode A.14, An-
hang, Abbildung 4d ,.Stempelvorrichtung fiir Flissigkeiten®.

Teilnehmer 949 11 teilte mit, dass der O-Ring als ,Dichtungsring“ dient und hat den O-Ring anstatt
am oberen Stahlstempel am unteren Stahlstempel angebracht. Teilnehmer 949 11 teilte mit, dass

nach Entfernung des O-Ringes positive Einzelversuche aufgezeichnet wurden.

Schlussfolgerung: Insgesamt zeigen die Angaben in den Freitextfeldern, dass zwischen den RV-
Teilnehmer deutliche Unterschiede bei der Vorbereitung der Proben (z.B. Homogenisierung, Abfiillung
(Volumen)...) bzw. in der Handhabung der Untersuchungsmethode bestehen, die, wie oben darge-
stellt, teilweise Einfluss auf das Untersuchungsergebnis haben bzw. haben kénnten (z.B. Einstellung
des Spaltabstandes und Verwendung des O-Rings). Eine statistische Auswertung dieser Angaben ist
auf Grund der nicht standardisierten Erfassung der Daten derzeit allerdings nicht méglich.

Die jetzt verfugbaren Angaben in den Freitextfeldern kdnnen jedoch als solide Basis fur die Planung
ggf. zukunftiger Ringversuche und - je nach RV-Zielstellung — fiir die Entwicklung von hierfiir geeigne-

ten RV-Konzepten, RV-Instruktion(en) und Datenblattern eingeschatzt werden.
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6 Hinweise / Meinungen der RV-Teilnehmer zum Ringversuch

Die Teilnehmer des Ringversuchs konnten in einem Freitextfeld des Dateneingabeblattes zusatzliche
Bemerkungen / Hinweise / Meinungen zum Ringversuch (z.B. zum Zeitablauf, Verbesserungsvor-

schlage...) machen.

Schlussfolgerungen: Die Auswertung der im Freitextfeld gemachten Angaben zeigt, dass aus Sicht
der Teilnehmer keine grundsatzlichen Mangel am Konzept bzw. an der Durchfligung des Ringver-

suchs vorhanden sind.
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7 Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

Das Ziel des Ringversuchs, den aktuellen Stand bei der praktischen Anwendung der Methode A.14
Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) durch die verschieden Teilnehmer
in den nationalen Laboratorien zu ermitteln, wurde erreicht. Unterschiede zwischen Teilnehmern sind
vorhanden bezuglich

e der Probenvorbereitung und praktischen Durchflihrung der Prifung und

o der Ergebnisse (insbesondere bei der flissigen Probe A).
Es konnte gezeigt werden, dass nicht nur zufallige sondern auch systematische Fehler Ursache fir
unterschiedliche Ergebnisse der Teilnehmer sind.
Die praktische Anwendung der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlich-
keit (Schlag) ist als noch nicht ausreichend akzeptabel zu bewerten.
Mafnahmen sind notwendig zur Verbesserung der

e Methode A.14 (z.B. bessere Beschreibung) und der

e praktischen Handhabung der Methode A.14 im Labor.
Die derzeitigen MafRnahmen zur Qualitatssicherung sind kritisch zu bewerten und ggf. zu verbessern
und zwar fur die Bereiche:

e innerhalb der Laboratorien und

e zwischen den Laboratorien.

Von urspriinglich 19 angemeldeten Teilnehmern haben 18 Teilnehmer aus 12 Laboratorien Untersu-
chungsergebnisse gesendet. Auf Grund der hohen Teilnehmeranzahl sind die Ergebnisse der statisti-

schen Auswertung und die Schlussfolgerungen als reprasentativ zu bewerten (- Kapitel 5.2).

Als RV-Proben wurden ein flissiger Stoff und drei feste, pulverférmige Gemische ausgewahlt. Die am
Beispiel der RV-Proben C durchgefiihrten Untersuchungen bestatigen die erwartete Homogenitat und
die Stabilitdt der vier RV-Proben A, B, C und D (= Kapitel 3.1.3).

Alle Untersuchungsergebnisse in den Datenfeldern als auch in den Freitextfeldern wurden unmittelbar
nach Eingang der Messdatenblatter (d.h. vor Beginn der Auswertung) geprift. Abweichungen der
Teilnehmer von den Anforderungen der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische
Empfindlichkeit (Schlag) bzw. von der Instruktion zur Durchfihrung des Ringversuchs, welche ggf. zu
einer nicht richtigen statistischen Bewertung fihren wirden, wurden identifiziert und bei der weiteren
statistischen Bearbeitung bericksichtigt. Die gepriiften Daten sind als geeignet flr die statistische

Auswertung und fur die Ableitung zuverlassiger Schlussfolgerungen zu bewerten (= Kapitel 5.4).

Die Untersuchungsergebnisse gemall Methode A.14, Abs. 1.6.2.4 belegen eine unterschiedliche
Schlagempfindlichkeit der verschiedenen RV-Proben, wobei die Teilnehmer zu unterschiedlichen Ein-
stufungsergebnissen im Sinne der Methode A.14 kamen. Die hinsichtlich der Schlagempfindlichkeit
ermittelten ,Verteilungsmuster” der einzelnen Proben (= Kapitel 5.5, Abbildung 8) kdnnen durch zufal-

lige als auch durch systematische Fehler begriindet sein. Die statistische Untersuchung zielte deshalb
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besonders darauf ab, die Validitat dieser ,Verteilungsmuster® der Proben in zu klaren (= Kapitel 5.5,
Abbildung 8). So zeigten die Kurven der Wahrscheinlichkeitsdichteverteilung bezulglich der Anzahl
positiver Einzelversuche pro Testserie (Kerndichteschatzung) bei allen Proben einen mehr oder weni-
ger stark nicht normalverteilten Verlauf (bimodal und schief). Dieses weist auf mogliche systematische
(und nicht nur zufallsbedingte) Unterschiede bei den Untersuchungen durch die verschiedenen Prifer
hin. Die nichtnormale Verteilung der Anzahl positiver Testserien war bei der weiteren statischen Aus-

wertung und den Schlussfolgerungen zu bertcksichtigen (= Kapitel 5.6).

71 Einflussfaktoren

Im Rahmen dieses Ringversuchs wurden einige spezielle Faktoren, die moglicherweise Einfluss auf
das Prifergebnis haben kénnten, ausgewertet. Unterschiede bezliglich
o der Erfahrung anhand Anzahl der ,Prufjahre” des Teilnehmers,
e der Erfahrung anhand Anzahl der durchgefiihrten Prifungen pro Jahr (,Jahresprifungsanzahl®),
e der Erfahrung anhand der Kombination aus der Anzahl der Priifjahre und der Anzahl der durch-
geflhrten Prifungen des Teilnehmers pro Jahr,
e des Herstellers des Fallhammers,
¢ der verwendeten Prifgewichte (10 kg bzw. 5 kg Prufgewicht)
sind zwischen Teilnehmern vorhanden.
Anhand des derzeitigen Ringversuchs kann jedoch nicht geschlussfolgert werden, dass diese Unter-
schiede (Faktoren) Einfluss auf das Priifergebnis haben. Mdglicherweise ist ein ggf. vorhandener Ein-
fluss durch andere Effekte maskiert (> Kapitel 5.8.1 bis 5.8.5).

Ebenfalls ausgewertet wurden die von den Teilnehmern in den Freitextfeldern des Datenblattes ge-
machten Angaben zur Vorbereitung der RV-Probe und die zusatzlichen Bemerkungen zur Untersu-
chung. Insgesamt zeigen diese Angaben, dass zwischen den RV-Teilnehmer deutliche Unterschiede
bei der Vorbereitung der Proben (z.B. Homogenisierung, Abflllung) bzw. in der Handhabung der Un-
tersuchungsmethode bestehen, die teilweise Einfluss auf das Untersuchungsergebnis haben bzw.
haben kénnten (z.B. Einstellung des Spaltabstandes und Verwendung des O-Rings). Eine statistische
Auswertung dieser Angaben ist auf Grund der nicht standardisierten Erfassung der Daten derzeit al-
lerdings nicht mdéglich.

Die jetzt verfugbaren Angaben in den Freitextfeldern kdnnen jedoch als solide Basis fir die Planung
ggaf. zuklnftiger Ringversuche und - je nach RV-Zielstellung - fur die Entwicklung von hierfur geeigne-

ten RV-Konzepten, RV-Instruktion(en) und Datenblattern eingeschatzt werden (= Kapitel 5.8.6).
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7.2 Leistungsfahigkeit der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Emp-
findlichkeit (Schlag)

Bei der statistischen Auswertung wurden die Messwerthaufigkeitsverteilung bzw. die resultierende
bimodale und schiefe Kurvenverlaufsform der Kerndichteschatzungen (= Kapitel 5.6) der Ergebnisse
der Einzelversuche beriicksichtigt. Die Ergebnisse der bei diesem Ringversuch zur Auswertung ein-
gesetzten statistischen Methode gemal DIN 38402-45 [2] haben nur orientierenden Charakter

(= Hinweis zur eingeschrankten Verwendbarkeit der Ergebnisse in Kapitel 5.1).

Anhand der orientierenden Auswertung gemaf DIN 38402-45 zeigt sich ein klares Bild von der prakti-
schen Anwendung der Prifmethode mit dem Fallhammer gemaR der Methode A.14 Explosionsgefahr,
Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag). Es kann ein deutlicher Unterschied zwischen der
Vergleichsstandardabweichung sg und der Wiederholstandardabweichung s, festgestellt werden. Die
Unterschiede traten bei verschiedenen Proben unterschiedlich stark auf. Besonders stark ist dieser
Unterschied bei der Probe A (flissig), bei der sg ca. 3fach grof3er ist als s,. Dieses weist auf mogliche
systematische (und nicht nur zufallsbedingte) Unterschiede bei der Untersuchung durch die verschie-
denen Teilnehmer hin (= Kapitel 5.7.1).

Die bei diesem Ringversuch mittels Methode DIN 38402-45 gewonnenen Prazisionskenndaten koén-
nen nur eingeschrankt fir die Bewertung der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechani-
sche Empfindlichkeit (Schlag) verwendet werden. Der Grund hierfir ist, dass die Prazisionskenndaten
stark von der jeweiligen RV-Probe abhangen. Wegen dieser Probenabhangigkeit kann aus der in die-
sem Ringversuch ermittelten Vergleichsstandardabweichung keine allgemeingiiltige (probenunabhan-
gige) Messunsicherheit (z.B. nach dem Verfahren gemaf ISO/TS 21748:2004 [4]) abgeleitet werden.

Es ist festzustellen, dass bei einigen Proben die Vergleichbarkeit zwischen den Untersuchungsergeb-
nissen der verschiedenen Priifer besser war als bei anderen Proben. Derzeit gibt es jedoch keine
etablierte Regel, anhand derer vorhergesagt werden kann, bei welcher Art von Proben besser ver-
gleichbare Ergebnisse gewonnen werden kdnnen. Der einzelne Prifer kann somit, z.B. bei einem
Prifauftrag, nicht vorab zwischen ,gut prifbaren® oder ,weniger gut prifbaren“ Proben unterscheiden.
Die praktische Anwendung der Methode A.14 Explosionsgefahr, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlich-

keit (Schlag) ist daher als noch nicht ausreichend akzeptabel zu bewerten.

Zur orientierenden Bewertung der Leitungsféhigkeit der verschiedenen Teilnehmer wurden die Z-
Scores auf Basis von DIN 38402-45 [2] bzw. DIN EN ISO/IEC 17043 [3] ermittelt. Anhand der Z-
Scores lassen sich probenabhangige Unterschiede in der Leistungsfahigkeit zwischen den Teilneh-

mern erkennen (> Kapitel 5.7.2).

Zur Beantwortung der Frage, ob sich anhand der Z-Scores probenlbergreifende Gemeinsamkeiten
bzw. gemeinsame Trends zwischen den einzelnen Teilnehmern bzw. zwischen Gruppen von Teil-

nehmern erkennen lassen, wurden orientierend die sogenannten Kombinationsscores berechnet und
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in der RLP- und RSZ-Grafik dargestellt. Uber alle Proben betrachtet zeigen die Teilnehmer tendenziell
eine relativ vergleichbare Leistung, d.h. alle Teilnehmer sind mehr oder weniger als ,gleich gut® bzw.
als ,gleich schlecht® leistungsfahig einzuschatzen. Es sind keine deutlichen signifikanten Abweichun-
gen bzw. keine deutliche Gruppenbildung hinsichtlich der Leistung zu erkennen. Das bedeutet aller-
dings auch, dass momentan keine Referenzgruppe (z.B. Referenzpriifer oder Referenzlaboratorien)
definiert werden kann (> Kapitel 5.7.2).

7.3 Empfehlungen fiir die Teilnehmer des Ringversuchs zu Verbesserung der Anwendung
der Methode

Auf der Basis der Ergebnisse des Ringversuchs konnten Empfehlungen an die Teilnehmer zur Ver-

besserung der Anwendung der Methode gegeben werden und zwar fir:

Teilnehmer 936_01: zur Verwendung eines normkonformen Fallgewichtes (10 kg),

Teilnehmer 949 _11: zum korrekten Zusammenbau der bei der Untersuchung von Flissigkeiten vor-
geschriebenen Stempelvorrichtung (Bei der Untersuchung von Flissigkeiten
dienen die O-Ringe (Gummiringe) dem Fixieren des oberen Stahlstempels zur
Einstellung des geforderten 1 mm Spaltes gemall Methode A.14, Anhang, Ab-
bildung 4d ,.Stempelvorrichtung fir Flissigkeiten®.),

Teilnehmer 957_16: zur Verwendung des bei der Untersuchung von Flissigkeiten geforderten

O-Ringes (Gummiring) und Einhaltung des geforderten Spaltes (1 mm).

7.4 Allgemeine Empfehlungen zur Methodenverbesserung

Anhand der Ergebnisse des Ringversuchs sind folgende Ma3nahmen zur Verbesserung der Methode
A.14, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit (Schlag) und der praktischen Handhabung im Labor zu
empfehlen:
o Verbesserung der Beschreibung der Methode A.14, Abs. 1.6.2 Mechanische Empfindlichkeit
(Schlag) (z.B. Genauigkeit des Spaltes, Verwendung der O-Ringe (Gummiringe) ...),
e Aufbau und Durchfiihrung eines gemeinsames Trainingsprogrammes fur die Prifer mit
o Training an einem Ort / an einem Fallhammer,
o mit verschiedenen Trainingsstufen (z.B. ,Voribung®, ,gemeinsames Training®, ,Kon-
trollibung®),
o Zertifikat Uber die Teilnahme am Training® fir die Prifer und
o regelmaRig z.B. im 2-Jahres-Rhythmus,
e Durchfuhrung eines Ringversuchsprogramms speziell fur die Methode A.14, Abs. 1.6.2 Me-
chanische Empfindlichkeit (Schlag) und zwar
o mit Ringversuchen in regelmafigen Zeitabstdnden wobei
o RV-Instruktionen, Dateneingabeblatter auf Basis der jetzigen Angaben in Freitextfel-
dern weiterzuentwickeln sind und bei denen
o besser geeignete RV-Konzepte und statistische Auswerteverfahren (d.h. speziell fur

qualitative Testmethoden) zu entwickeln und anzuwenden sind,

BAM 41



Ringversuch mit dem Fallhammer 2011 gemaR Methode A.14 — Zusammenfassung und Schlussfolgerungen

e Bestimmung einer Gruppe von Referenzlaboratorien / Referenzprifer,
o Entwicklung von zertifizierten Referenzmaterialien (CRM),
e Entwicklung von alternativen, gleichwertigen (Referenz-) Prifmethoden, die
o objektiv und weitgehend unabhangig vom Faktor Mensch funktionieren und als
o Alternative fir momentan nicht benennbare Referenzlaboratorien / Referenzprifer /

Referenzmaterialien eingesetzt werden kénnen.
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