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Kurzfassung – Abstract

Reflexkörper und Griffigkeitsmittel in

Nachstreumittelgemischen für

Markierungssysteme

NachstreumittelgemischevonFahrbahnmarkierun-
gen sind sicherheitsrelevante Bestandteile der
Straßenausstattung. Für ausreichende Funktiona-
lität und Dauerhaftigkeit bestehen Anforderungen
an deren Partikelgrößenverteilung sowie Form-,
Transparenz- und Oberflächeneigenschaften. Ein
ZieldieserForschungsarbeitwares,eineoptimier-
tegranulometrischeKennzeichnungdurchAdapti-
on eines digital-optischen Messverfahrens zu
ermögilchen.EinweiteresZielbestanddarin,che-
misch-analytische Verfahren zurAnalyse von Be-
schichtungen auf derartigen Partikeln zu entwi-
ckeln. Das Ergebnis der Forschungsarbeit soll
einen Beitrag zur Weiterentwicklung des Untersu-
chungs- und Qualitätssicherungsinstrumentariums
innerhalb des technischen Regelwerkes liefern.
GrundlagederVerfahrenserarbeitungund-validie-
rung stellten repräsentative handelsübliche
NachstreumittelgemischeundderenAusgangsma-
terialienfürFahrbahnmarkierungendesTyps1und
2dar.

Es konnte gezeigt werden, dass digital-optische
MessverfahrendifferenzierendesPotenzialmithö-
herer Präzision zur verbesserten granulometri-
schen Kennzeichnung derartiger Materialien auf-
weisen.DieRückführbarkeitaufdaskonventionelle
Siebverfahrenistherstellbar.Mittelsquantifizierba-
rerForm-undTransparenzparameterbietetdieMe-
thodik auch weiterführende Optionen zur Güte-
kennzeichnunginAnlehnungandieDINEN1423.
Eine identifizierende Kennzeichnung von Partikel-
gemischenmitdirekterRückführbarkeitaufmecha-
nische und lichttechnische Gebrauchseigenschaf-
ten ist mit der neuen Methodik möglich. Darüber
hinaus wurde eine Mess- und Auswertemethodik
aufBasisderForm-undTransparenzkennwerteer-
arbeitet,mitderenHilfeeinenachträglicheDifferen-
zierung bzw. Separation der Einzelphasen in der
Mischungszusammensetzung eines Nachstreumit-
telgemischesermöglichtwird.DieErgebnissewur-
denjeweilsausRelativvergleichenderEinzelunter-
suchungallerbeteiligtenMaterialienunddemferti-
gen Nachstreumittelgemenge abgeleitet. Es wird
empfohlen,sowohldieReflex-alsauchGriffigkeits-
mittelgemenge sowie das entsprechende Nach-

streumittelprodukt einzeln unter Erfassung aller
Form- und Transparenzparameter zu kennzeich-
nen.Darüberhinauszeigtsich,dassdieMethodik
weiteresGütesicherungspotenzialaufweist.

Auch die erarbeiteten Analyseverfahren zur
Kennzeichnung von Oberflächenbeschichtungen
(TOF-SIMS; Headspache-GC/MS; HTD-GC/MS)
sindjeweilsRelativverfahren,dasheißt,eswerden
füreineZuordnungvorabReferenzprobenvonbe-
schichtetem und nicht beschichtetem Nachstreu-
mittelrespektiveeineReferenzdesCoatingsbenö-
tigt. Eine sehr vorteilhafte weitere Analyseoption
kann von einem oberflächenanalytischen Unter-
suchungsansatz(Zeta-Potenzial)erwartetwerden.

Die vorliegenden Ergebnisse zeigen Optionen für
verbesserteGütesicherheitauf.Sieliefernwissen-
schaftlich-technische Grundlagen für die entspre-
chendeWeiterentwicklungdestechnischenRegel-
werkes.

Glass beads and antiskid aggregates in drop-on

mixtures for road markings

Drop-on mixtures for road marking systems are
safety-relevantpartsofhighwayequipment(street
furniture). For a performance-guaranteed
functionality and durability there are requirements
in the technical regulations according to particle
sizedistributionaswellasparticleshape,particle
transparency and surface characteristics. It was
aimofthisresearchprojecttovalidateanoptimized
granulometric test approach by adaption of a
modern digital-optic measurement method for
higher quality assurance. Another target was the
development of test methods for an analytic
identification of coatings or treatments of glass
beadparticles.Materialbasis for thedevelopment
and validation of test methods were a choice of
representative commercially available drop-on
materials of Type I and II – approved in german
roadsystem– andtheirbasicmaterials.Theproject
was supported by a mentor group under BASt
chairmanship.

Resultingfromseveralgranulometricinvestigations
a very high-definition as well as differentiation
potential of the digital-optic measurement method
could be validated for the investigated basic
materials. The traceability to sieve testing as
conventionalscreeningmethodcouldbevalidated.
OnthebasisofDINEN1423criteriawiththehelp



4

of several shape- and reflection parameters
determined by the new optical method also
continuative options for an improved quality
determinationseemstobepossible.Asubsequent
differentiation of drop-on material mixes could be
reached in passable precision. The conclusions
made were found from comparison between test
resultsofthebasicmaterialsandtheresultsofthe
investigationof therelevantreadilymixeddrop-on
materials. For an improved quality system it is
recommended to investigate the basic materials
glassbeadsandantiskidaggregatesaswellasthe
relevant final drop-on product with the help of all
shape-and reflectionparametersdeliveredby the
newdigital-opticmeasurementmethod.Inaddition
totheseresearchresults indicationfor furtherand
continuativetestpotentialtoimprovequalitycontrol
andassurancecouldbedetected.

Besides the granulometric and transparency
investigations from a second broad analytical
approach special adapted methods based on the
TOF-SIMS-methodology, Headspace-GC/MS and
HTD-GC/MS method could be developed and
validatedfortheanalysisofcoatedortreatedglass
beadsurfaces.Also thesesurfaceanalyzing tools
couldbevalidatedbyrelativecomparisonbetween
the results for coated/treated and non-treated
referencedrop-onmaterialsaswellasanalysisof
pure coating materials. First investigation results
using the advantages of surface Zeta-Potential
gaveindicationsforahighperformance-describing
potentialofthismethodology.

In summary the research results open up options
for an improved performance-related quality
assessmentandqualitycontrolofdrop-onmaterials
andtheirbasicmaterials.
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1 Vorbemerkungen

Mit dem Beginn des Automobilzeitalters und der
gleichzeitigenIndustrialisierungdesVerkehrswege-
baus wurde Mobilität individualisiert und damit zu
einem Massenphänomen. Neben den erforderli-
chenEntwicklungenimAutomobil-undStraßenbau
waresdarüberhinauserforderlich,Regelungenfür
eine sichere Interaktion aller am Straßenverkehr
teilnehmendenPartnerzuentwickelnunddieseRe-
gelungen „sichtbar“ zur Information der Verkehrs-
teilnehmer in das Straßenverkehrsgeschehen zu
integrieren.Zudemwaresnotwendig,denVerkehr
in„sicherenBahnen”zuleiten.DieseAufgabeeiner
sicherenundreibungslosenNutzungderVerkehrs-
wege übernehmen die nachfolgend aufgeführten
ElementederStraßenausstattung:

• Fahrbahnmarkierung,

• Verkehrsbeschilderung,

• Leiteinrichtung,

• Signalisierung,

• Beleuchtung.

Der Fahrbahnmarkierung kommt dabei seit ihrer
EinführungzuBeginndes20.JahrhundertsdieAuf-
gabe zu, sichere und störungsfreie Verkehrsfüh-
rungsowieWarnung,OrientierungundInformation
der Verkehrsteilnehmer durch linienartige Kenn-
zeichnung der Fahrbahnoberfläche zu überneh-
men.MitdemverstärktenAutobahnbauinDeutsch-
land prägen seit Mitte der 20er Jahre diese hori-
zontalenfarblichenMarkierungen–erstinSchwarz;

Bild 1: Fahrbahnmarkierung inschwarzerAusführungaufder
Reichsautobahn (Quelle: Library of Congress; in:
Physical training, military and civilian, in Germany,
1932-1943,folder3unterhttp://de.wikipedia.org/w/index.
php?title=Datei:German_Autobahn_1936_1939.jpg)



heute in der Regel in Weiß bzw. bei temporären
Markierungen (Baustellenmarkierungen) inGelb–
auchdasErscheinungsbildunsererStraßen[1].

Fahrbahnmarkierungen sind Bestandteile unserer
Verkehrsinfrastrukturmithohersicherheitsrelevan-
terBedeutung.Fahrbahnmarkierungenaufunseren
StraßenundVerkehrsflächendienendemnachzu-
allererst der optischen Hinweisgebung und War-
nungvorGefahrensowiederVerkehrsflächenauf-
teilung und Fahrtrichtungszuteilung und machen
somit–insbesondereunterbesonderenBedingun-
gen wie Nebel, Regen oder Dunkelheit – eine si-
chereVerkehrsführungerstmöglich.Nebendiesen
grundsätzlichen Leistungsanforderungen unterlie-
genFahrbahnmarkierungenzusätzlichauchhohen
AnforderungenanDauerhaftigkeitundVerkehrssi-
cherheit aufgrund des direkt überrollenden Ver-
kehrsstromessowiederdirektenBewitterung.

Zur Sicherstellung der Gebrauchsfähigkeit und
DauerhaftigkeitistdasabgestimmtkombinierteZu-
sammenwirkenmehrererMaterialienundtechnolo-
gischer Maßnahmen „im System” erforderlich.
Fahrbahnmarkierungenbestehenausverschieden-
artigenMarkierungsstoffenundBeistoffenodervor-
gefertigtenMarkierungssystemenbzw.-elementen.
Zusätzlich können ggf. auch spezielle technologi-
sche Vorbereitungen der Unterlage (z. B. Demar-
kierung,VorbereitungundVorbehandlungderUn-
terlage etc.) das spezifische System definieren
(Bild2).

DabeiübernehmendieMarkierungsstoffe inerster
Linie die farbliche Kontrastierung gegenüber der
Fahrbahnoberfläche. Daneben können durch be-
sondereMaßnahmenweitere–z.B.haptischeund
akustische–Warnfunktionenwahrgenommenwer-
den.

Beistoffe wie Voranstrichmittel oder Verdünnungs-
mittel dienen der besseren Verarbeitbarkeit und
dauerhafterVerbundfestigkeit.Einwesentlichersi-
cherheitsrelevanter Bestandteil dieses Teils der
Straßenausstattung sind auch die so genannten
Nachstreumittel, welche als weitere Beistoffe die
Funktion der Markierungsstoffe (Farben, Plastik-
massen,Folien)bezüglichderverkehrstechnischen
EigenschaftenGriffigkeit,Nass-undNachtsichtbar-
keit komplettieren. Die Beistoffe Reflexkörper und
Griffigkeitsmittel–imAllgemeinenalsvorgefertigtes
Nachstreumittelgemisch verwendet – bestimmen
effektivdasGebrauchsverhaltenderFahrbahnmar-
kierunginmehrererHinsicht.Zumeinenoptimieren
transparente kugelförmige Glas- oder auch Kera-
mikperlen mit und ohne Oberflächenbehandlung
alssogenannteReflexkörperdasRetroreflexions-
vermögen der Fahrbahnmarkierung und ermögli-
chen damit eine deutlich verbesserte Nacht- und
Nasssichtbarkeit [3,4].Griffigkeitsmittelhabendie
Aufgabe, der Fahrbahnmarkierung verkehrssiche-
res Gebrauchsverhalten durch verbesserte Rei-
bungsverhältnisse zum überrollenden Verkehr zu
verleihen.Dazukommenkantige,harte,körnigeMi-
neralstoffewieCristobalitoderKorund,aberauch

8

Bild 2: EinteilungderMarkierungsmaterialiennach[2]



GlasbruchpartikeloderneuerdingsKeramikpartikel
zumEinsatz.

In ihrerKombinationalsFahrbahnmarkierungsind
danngemäß[5]fürdenEinsatzimBundesfernstra-
ßenbereichfolgendegrundsätzlicheAnforderungs-
kriterienandasGebrauchsverhaltenzuerfüllen:

• dauerhaftgleichmäßigeguteErkennbarkeitund
Kontrastierung der Fahrbahn unter allen Be-
leuchtungs-undWitterungsverhältnissen:
– Kriterien: Tages- und Nachtsichtbarkeit bei

Nässe; Dauerhaftigkeit; Verbundfestigkeit;
Witterungsbeständigkeit;Verträglichkeitzum
Fahrbahnbelag,

• verkehrssichereundrutschfesteFahrunterlage:
– Kriterien: Griffigkeit; Schichtdicke; Ver-

schleißwiderstand,

• qualitätssichereVerarbeitbarkeit:
– Kriterien:früheÜberrollbarkeitdurchgeringe

Trocknungszeit; robustes Verarbeitungsver-
halten;geometrischeStabilität.

Daraus lassen sich folgende spezifischeAnforde-
rungskriterien an die Ausgangsbestandteile der
Nachstreumittelgemischeableiten:

Reflexkörper

• VerbesserungderRetroreflexionseigenschaften
undSichtbarkeit:
– Bewertungskriterien: Brechungsindex; Par-

tikelgrößenverteilung; Partikelform; Partikel-
transparenz;BegrenzungdesAnteilsanfeh-
lerhaftenPartikeln;LagestabilitätnachVerar-
beitung,

• dauerhafteFunktionsfähigkeit:
– Bewertungskriterien:festerHaftverbundzum

Markierungsstoff als Bettungsmaterial (Be-
schichtungsqualität); Widerstandsfähigkeit
(ggf.hydrophobesVerhalten),

• qualitätssichereVerarbeitbarkeit:
– Bewertungskriterien: Lagerstabilität; gute

Verarbeitbarkeit.

Griffigkeitsmittel

• Verbesserung der Reibungsverhältnisse zwi-
schenFahrzeugundUnterlage:
– Bewertungskriterien: Griffigkeit; Partikelgrö-

ßenverteilung; Partikelform; Lagestabilität
nachVerarbeitung,

• dauerhafteFunktionsfähigkeit:
– Bewertungskriterien:festerHaftverbundzum

Markierungsstoff als Bettungsmaterial (Be-
schichtungsqualität; Affinität); Widerstands-
fähigkeit(Härte;chemisch),Partikelfarbe,

• qualitätssichereVerarbeitbarkeit:
– Bewertungskriterien: Lagerstabilität; gute

Verarbeitbarkeit.

2 Stand der Technik

Waren lange Zeit rein farbliche Markierungen mit
einfachenFarbsystemenausreichend,somachten
diezunehmendenverkehrstechnischenEntwicklun-
genabden50erJahrensowiediedamiteinherge-
henden wachsenden Verkehrssicherheitsanforde-
rungen auch Weiterentwicklungen bei den Fahr-
bahnmarkierungenerforderlich.Nebensogenann-
ten herkömmlichen Markierungen (Markierungs-
systeme Typ I), deren Oberfläche in aller Regel
glattausgebildet istundderenRetroreflexionsver-
halten insbesondere bezüglich der Nachtsichtbar-
keit nur eingeschränkt ausgebildet ist, bestimmen
heutzutageFahrbahnmarkierungendesTypsIIden
StandderTechnik.DabeihandeltessichumMar-
kierungssysteme,beidenenbestimmteTeile(näm-
lich die Nachstreumittelbestandteile) auch bei
Nässe erhaben aus der Oberfläche des Markie-
rungsstoffes bzw. des Regenfilms herausragen.
DurchdiespeziellestofflicheKombinationundgeo-
metrischeAnordnungwerdendeutlichverbesserte
Gebrauchseigenschaften – insbesondere nachts
undbeiNässe–unddamiterhöhteVerkehrssicher-
heit erreicht. Diese Form der Markierungsausfüh-
rungbestimmtheutzutagedieAusführungaufVer-
kehrsflächenimBundesfernstraßenbereichundan-
derenhochbeanspruchtenStraßen.

Durch die hohe sicherheitsrelevante Bedeutung
sindFahrbahnmarkierungentechnischgeregelt.Im
ZeitalterzunehmendengerwerdenderVerflechtun-
gensindauchdieAnforderungenanStraßenmar-
kierungsmaterialien,PrüfverfahrenzuderenIdenti-
fikation und Nachweis sowie den Güteschutz seit
den ausgehenden 90er Jahren als europäische
Normen harmonisiert [6, 7, 8, 9]. Für die Nach-
streumittel sinddieAnforderungenundNachweis-
verfahrenexplizitinderEN1423[10],DINEN1436
[6],DINEN13197[39],DINEN1871[40],DINEN
1790 [41]bzw. fürvorAuftragbereits indenMar-
kierungsstoff eingemischte Reflexpartikel in der
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EN 1424 [11] spezifiziert. Mehrere dieser Regel-
werkebefindensich inÜberarbeitungbzw.stehen
unmittelbarvoreinerNeuauflage.Bereitslangevor-
her bestanden nationale technische Regelungen.
Im Sinne verbindlicher bauvertraglicher Regelun-
gen für den Bereich der Bundesfernstraßen sind
diese – einschließlich Anforderungskriterien (TL;
siehe [2]) undder dazugehörigenPrüfverfahren–
imRahmenvonsogenannten„ZusätzlicheTechni-
scheVertragsbedingungenundRichtlinienfürMar-
kierungenaufStraßen”aufgeführt.NebenAusfüh-
rungenzuallgemeinenAnforderungen,zuAuswahl
und Aufbau von Markierungssystemen enthalten
die ZTV M auch Regelungen zu deren bauprakti-
scher Ausführung, personellen Voraussetzungen,
zu Abnahme- und Gewährleistungsmodalitäten,
aber insbesondere auch zur Qualitätssicherung.
DasinderZTVMfestgelegteGütesicherungssys-
tem umfasst mehrere Kontroll- und Evaluierungs-
ebenen. Neben Prüfungen während der Ausfüh-
rungoderalsGrundlageeinerAbnahmebasiertes
jedochganzwesentlichaufdenErgebnissenderso
genannten Eignungsprüfungen, denn grundlegen-
de Voraussetzung für dieAnwendung eines Mar-
kierungssystems bzw. Markierungsproduktes ist
dessenerfolgreicherNachweisdergrundsätzlichen
EignungentsprechenddenquantifiziertenAnforde-
rungskriterienderTLM[2]bzw.EN1423[10].Dies
betrifft sowohl die einzelnen Ausgangsmaterialien
(Markierungsstoff; Nachstreumittelgemisch bzw.
ggf.weitereBeistoffe)imRahmenvonStoffuntersu-
chungen (Urmusterprüfungen) als auch das kom-
pletteMarkierungssystembzw.Markierungsprodukt
im Rahmen von Systemuntersuchungen. Dabei
nehmen die Systemuntersuchungen im Rahmen
derBelastungsprüfungaufderRundlaufprüfanlage
derBAStwiederumdiezentralePositionein(Bild3).

ArtundUmfangderStoff-undSystemuntersuchun-
gensindinderTLM[2]geregelt.Erfolgreichaufder
Grundlage der maßgebenden Anforderungskrite-
rien validierte Markierungssysteme bzw. Markie-
rungsproduktewerdenineinesogenannte„Freiga-
beliste” der Bundesanstalt für Straßenwesen
(BASt)[12]überführt,sodassfürjedenPlaneroder
AuftraggeberinAbhängigkeitvondenörtlichenGe-
gebenheitenoderpräferiertenMaterialarteneinein-
formative Übersicht geeigneter Fahrbahnmarkie-
rungssystemezurVerfügunggestelltwerdenkann.

ZurAbsicherungeinereinmalalsgeeignetvalidier-
tenProduktqualitätsiehtdieZTVMdasVerfahren
der Mustergleichheitsprüfung vor. Diese Vorge-
hensweiseweichtinderFormvondersonstgemäß
Bauproduktenrichtlinie vorzugsweise bei der An-
wendungwerksseitigvorgefertigterBaustoffeprak-
tiziertenKontrollemittelsregelmäßigerFremdüber-
wachungundQualitätszertifizierungab, entspricht
aberweitestgehendinderArtderOrganisationund
Durchführung einer Fremdüberwachung ähnlich
dem Konformitätssystem „1+” der Bauprodukten-
richtlinie.DasVerfahrensiehtvor,dassbeiMarkie-
rungsarbeiten, jedoch verbindlich bei solchen mit
einem Nettoauftragswert oberhalb von 50.000 €,
chemisch-physikalischePrüfungenzurFeststellung
derÜbereinstimmung(Mustergleichheit)dergelie-
ferten Markierungsstoffe und deren Beistoffe mit
der Zusammensetzung der bei der Eignungsprü-
funguntersuchtenUrmusterdesverwendetenMar-
kierungssystems zu erfolgen haben. Mithilfe „un-
veränderter”Stoffkennwertesolldamitaufdasvor-
mals erfolgreich validierte Systemverhalten ge-
schlossenwerden.

Nach Einführung der europäisch harmonisierten
Normen sind die ZTV gleichzeitig das Forum zur
Spiegelung dieser harmonisierten Regelungen
unterbesondererBerücksichtigungdesnationalen
Sicherheits-undAnforderungsniveaus.Damitstel-
lendieZTVMdiemaßgebendeRechtsgrundlage
für die Ausführung und Qualitätssicherung von
Fahrbahnmarkierungen im Bundesfernstraßenbe-
reichdar.

ZurAusbildungvonpermanentenMarkierungenauf
Straßen im Bundesfernstraßenbereich können für
die Ausbildung nicht vorgefertigter Markierungs-
systeme – wie sie hier Gegenstand der Untersu-
chungensind–inAbhängigkeitvonderKlassifizie-
rungderVerkehrsbeanspruchungdieinBild4dar-
gestelltenMarkierungsstoffe zurAnwendungkom-
men.
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Bild 3: Rundlaufprüfanlage der BASt zur Systemprüfung von
Markierungssystemen(Quelle:BASt)
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Der Stand der Technik bezüglich der zu verwen-
dendenBeistoffe–undhierbeinatürlichinsbeson-
dere der Reflexkörper und Griffigkeitsmittel des
Nachstreumittelgemisches – ist ebenfalls national
verbindlich indenTLM [2]geregelt.Dortwird je-
dochbezüglichderAnforderungskriteriensowieder
entsprechenden Untersuchungsverfahren auf die
EN1423[10]bzw.EN1424[11]verwiesen.Dieder-
zeit verwendeten Nachstreumittel bestehen in der
Regel aus einem Gemisch aus besonders be-
schichtetenReflexionskörpern(i.d.R.Glasperlen)
und Griffigkeitsmitteln (Cristobalit, Korund, Glas-
brucho.Ä.bzw.Gemischendavon).Wiebereitsam
EndedeserstenKapitelsausgeführt,wirddieretro-
reflektierendeQualitätderReflexkörperimWesent-
lichen durch deren Transparenz- und Brechungs-
verhalten, aber auch durch deren Partikelgrößen-
verteilung und Partikelform bestimmt. Um dieser
Aufgabe durch den Einsatz von Glasperlen mög-
lichstoptimalnachzukommen,sind–grobverein-
facht–besonderskugelförmig-runde,klar-transpa-
rente Partikel ohne Fehlstellen oder Einschlüsse
mithohemBrechungsindex ineinerGrößenabstu-
fung erforderlich, die optimale Retroreflexion er-
zeugt. Zur Sicherstellung eines dauerhaft hohen
undresistentenHaftverbundesuntermechanischer
Beanspruchung, zur Vermeidung eines „Untertau-
chens” imMarkierungsstoffoderzurHydrophobie-
rung werden die Reflexkörper heutzutage zusätz-
lich oberflächig beschichtet. Dazu kommen che-
misch komplexe Materialien zur Anwendung. Als
besondersgeeignetfüreinederartigeFunktionalität
stellen sich nanoskalige hybride (anorganisch-
organische) Materialien dar, wobei insbesondere
Silane/Siloxane eine breite Anwendung finden.
Silane/Siloxane bestehen aus einem Silicium-
GrundgerüstundWasserstoff.WirdderWasserstoff
indenSilanendurchorganischeResteersetzt,so

bezeichnetmandieseDerivatealsSilicium-organi-
sche-Verbindungen(OrganoSilane).Aufgrundihrer
besonderenStrukturverbessernderartigeOrgano-
Silane signifikant die Haftung zwischen organi-
schen und anorganischen Materialien durch eine
stabile chemische Bindung zwischen organischer
undanorganischerMatrix,weshalbMaterialienauf
dieserStoffbasisinderderzeitigenAnwendungals
Beschichtungsstofffavorisiertsind.

Um also die Qualität von Nachstreumittelstoffen
kennzeichnen zu können, sind insbesondere die
Granulometrie der Reflexkörper- bzw. Griffigkeits-
mittel-Haufwerke sowie die Beschichtungsqualität
derReflexkörperaufzuklärenunddenzugehörigen
Retroreflexions-, Griffigkeits- und Verbundeigen-
schaften zuzuordnen. Zu diesem Zweck hält die
maßgebendeEN1423[10]dieinTabelle1aufge-
führtenverschiedenenVerfahrenvor.

DiesesUntersuchungsinstrumentariumkommtseit
nunmehr 8 Jahren zurAnwendung und prägt das
NiveauderGütekennzeichnung.

Bild 4: EinteilungderMarkierungsstoffefürnichtvorgefertigteMarkierungssystemenach[2]

Untersuchungsverfahren
Reflex-

körper

Griffigkeits-

mittel

Korngrößenverteilungdurch
Siebung

X X

Brechungsindex X

Widerstandgegenaggressive
wässrigeLösungen

X

Qualitätseigenschaften
(fehlerhaftePartikel)

X

Oberflächenbeschichtung X

pH-Wert X

Zerreibbarkeitsindex X

Farb-undLeuchtdichtefaktor X

Tab. 1: UntersuchungsverfahrengemäßEN1423



Unabhängig von der Motivation, die Verkehrssi-
cherheit ständig weiter zu erhöhen, zeigen Rück-
meldungenausderStraßenbaupraxis jedochder-
zeit schwankende Gebrauchseigenschaften und
teilweise unzureichende Dauerhaftigkeit ursprüng-
lich leistungsfähig geprüfter Markierungssysteme
an. Darüber hinaus wird auch in zunehmendem
Maße vom Einsatz nicht anforderungsgerechter
ausländischerBeistoffproduktezurSubstitutionan-
forderungsgerecht validierter Beistoffprodukte be-
richtet.Aus derAnalyse der Rückmeldungen von
Straßenbaubehörden sowie vor dem Hintergrund
der realen Erfahrungen in der Straßenbaupraxis
läßtsicheindeutigderBedarfanmoderneren,leis-
tungsfähigeren Untersuchungsverfahren zur An-
sprache insbesondere der granulometrischen Ei-
genschaftenderBeistoffeReflexkörperundGriffig-
keitsmittelbzw.deskomplettenNachstreumittelge-
misches sowie zur Identifizierung von Beschich-
tungsstoffen auf Reflexkörpern extrahieren. Unter
Berücksichtigung prüftechnischer Erfahrungen im
RahmenvonEignungsprüfungen(Urmusterprüfun-
gen)bzw.imRahmenvonKontroll-undAbnahme-
prüfungen, bei Schiedsuntersuchungen oder Prü-
fungen im Rahmen der Sachmängelhaftung wird
eine Weiterentwicklung der derzeitig praktizierten
Gütesicherungsmethodikunbedingtfürerforderlich
gehalten.

ArtundAnzahlderermitteltenKennwertesowieder
derzeiterforderlicheMessaufwandunddieerreich-
bare Aussagegenauigkeit des aktuellen Untersu-
chungsstandardslassenoffensichtlichkeinebefrie-
digende reproduzierbare Zuordnung der Beistoffe
(hier: Reflexkörper, Griffigkeitsmittel bzw. Nach-
streumittelgemisch) zum jeweiligen Markierungs-
stoffzu.DavoneineroptimiertenAbstimmungdes
Nachstreumittels auf den jeweiligen Markierungs-
stoffzurAusbildungspezifischenSystemverhaltens
auszugehen ist, die sich dann auch ursächlich in
den Ergebnissen der Eignungsprüfung widerspie-
gelt, wird dieses Problem besonders beim Nach-
weisimRahmenderGütesicherungoderbeiKon-
troll- und Abnahmeprüfungen sowie bei Schieds-
und Gutachteruntersuchungen evident. Dieses
grundlegende Problem mangelnder Identifizierung
undZuordnung sowieRückführbarkeit auf dieUr-
musterergebnisse wird flankiert durch erhebliche
Ergebnisschwankungen (Ungenauigkeiten) der
konventionellenVerfahren,was teilweiseauchauf
dierelativgeringeGrundgesamtheitdesjeweiligen
MessvolumensunddarinsubsummierterEinflüsse
derProbenahmeund-vorbereitungzurückzuführen
ist.

IngeneralisierterFormlassensichausdenRück-
meldungendieaktuelleLageunddamitverbunde-
ner praktischer Probleme durch folgende Thesen
zusammenfassendextrahieren:

• Es erfolgt keine umfassende granulometrische
Kennzeichung:

– lediglichGrößenverteilung;keineFormkenn-
zeichnung.

• Aufklärung der Partikelgrößenverteilung mittels
Siebanalyseistunbefriedigend:

– beschränkte granulometrische Kennzeich-
nungdesHaufwerks,

– geringes Probenvolumen (mangelnde Re-
präsentativität),

– hoheSpannbreitenderErgebnisse,
– hoher Untersuchungsaufwand (Vor- und

Nachbereitung;Messung),
– hohes Fehlerpotenzial bezüglich subjektiver

Fehler,
– keinPotenzialzurPhasenseparierungeines

Nachstreumittelgemisches,
– keinPotenzialfürMessungenvorOrt.

• Aufwändiges und ungenaues Verfahren zur
Transparenzkennzeichnung.

• AufwändigesVerfahrenzurKennzeichnungdes
Brechungsverhaltens.

• Es sind keine geeigneten Baustellenverfahren
bzw.Schnellverfahrenvorhanden:

– zumAusschlussvonVerwechslungen,Fehl-
lieferungenetc.,

– fehlendeKontrollverfahrenfürAG.

• AufwändigeErmittlungderQualitätderReflex-
partikelmithoherUngenauigkeit.

• Es istkeineAufklärungdesNachstreumittelge-
misches(Zusammensetzung)möglich:

– Qualitätskennzeichnung imRahmenderUr-
musterprüfung nur an Ausgangsphasen
(d.h.ReflexundGriffiggetrennt).

• Kein ausreichend analytischer Nachweis der
Oberflächenqualität(Beschichtung)möglich.

Auf der Grundlage dieser Analyse sind dement-
sprechendAnstrengungenerforderlich,umdiewe-
sentlichen qualitäts- und dauerhaftigkeitsbestim-
menden Güteeigenschaften der Nachstreumittel-
produktebesserundreproduzierbarerzuerfassen
undfehlerhafteAnwendungenzuvermeiden.Kon-
zentriertmansichaufdiewesentlichenErkenntnis-
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sederSituationsanalyse,soerscheinteserforder-
lich, insbesondereverbesserteUntersuchungsver-
fahrenzuridentifizierendenAnalysevonBeschich-
tungen sowie zur granulometrischen Kennzeich-
nungundzurAnsprachevonReflexionseigenschaf-
tenderBeistoffeReflexkörperundGriffigkeitsmittel
sowohlimAusgangszustandalsauchinkombinier-
ter handelsüblicher Form als Nachstreumittelge-
misch zu entwickeln und deren Leistungsfähigkeit
zuvalidieren.

3 Forschungsaufgabe

DerzurÜberwindungderWissenlückennotwendi-
geForschungsbedarfwurdevonderBASterkannt
und umgesetzt in die Formulierung einer wissen-
schaftlich-technischen Aufgabenstellung mit dem
Titel: „EntwicklungvonPrüfmethodenzurSepara-
tion von Reflexkörpern und Griffigkeitsmitteln in
NachstreumittelgemischenfürMarkierungssysteme
sowieAnalyseundIdentifikationderBeschichtung
(Coating/Treatment)vonReflexkörpern”.

Dabeistehen2generelleHauptzieleimFokusdie-
ser ausgeschriebenen Aufgabenstellung. Es ist
zumeinendasZielderForschungsarbeit, aufder
Grundlage neuartiger haufwerkskennzeichnender
Messmethoden undAuswerteverfahren zur Erfas-
sung granulometrischer Kennwerte zu entwickeln,
die mit deutlich reduziertem Untersuchungsauf-
wandinkurzerZeitErgebnissemitstabilererstati-
stischer Sicherheit an größeren Messprobenge-
samtheitenzurVerfügungstellenkönnenundsomit
auchprozessanalytischesPotenzialbereitsbeider
werksseitigenHerstellungaufweisen.Nebenderin-
tegralen Partikelgrößenverteilung sollen weitere
Kennwerteeineverbesserteundgenaueregranulo-
metrischeKennzeichnunggestatten.Desweiteren
soll nach Untersuchungsmethoden gesucht wer-
den, die Potenzial zur vereinfachten und verbes-
sertenKennzeichnungderReflexpartikelqualität in
AnlehnungandieErfordernissederEN1423,Kapi-
tel 4.4, aufweisen. Dazu ist neben granulometri-
schen Kennwerten auch die Erfassung von refle-
xionskennzeichenden Eigenschaften erforderlich.
Es sind Untersuchungen anzustrengen, um die
MöglichkeiteinernachträglichenPhasenseparation
zur Aufklärung der Mischungszusammensetzung
fertigerNachstreumittelgemischezuklären.

DerzweiteTeilistvonderZielstellunggeprägt,che-
misch- oder physikalisch-analytische Untersu-

chungsverfahrenzuentwickelnbzw. inderArtauf
diehierzukennzeichnendenProbenzuadaptieren,
sodasseinequalitativeoderquantitativeIdentifizie-
rungvonBeschichtungenaufReflexkörpernmög-
lichwird.

DieUntersuchungenzielenletztlichdaraufab,allen
amMarkierungsprozessbeteiligtenParteiendieun-
tersuchungstechnischen Grundlagen und ergän-
zendensachlichenZusammenhängefürverbesser-
teGütesicherheitzurVerfügungzustellen.Siedie-
neneinerseitsdemZiel,demAuftraggeberbzw.der
BauherrschaftdiegütesichereAusführungderver-
einbartenundvertraglich fixiertenLeistungsicher-
zustellen und die Kontrolloptionen zu verbessern.
Für die ausführende Unternehmung können die
Forschungsziele eine höhere Sicherheit bezüglich
derGewährleistunggütesichererLieferqualitätder
Markierungs-undBeistoffebedeuten.Undauchfür
die Hersteller der Beistoffe sollen die Mittel zur
Qualitätssicherung durch Eigenüberwachung der
Produkte und Qualitätskontrolle der verwendeten
Ausgangsmaterialienverbessertwerden.

Gegenstand der Untersuchungen sind Markie-
rungssysteme, die nicht vorgefertigt, sondern vor
Ort aufdieFahrbahnoberflächeappliziertwerden.
Fahrbahnmarkierungen können dauerhaft oder
temporäralsBaustellenmarkierungausgeführtwer-
den.DieseArbeitbeziehtsichaufUntersuchungen
an Beistoff-Materialien (Reflexkörper, Griffigkeits-
mittel bzw. Nachstreumittelgemische), die für die
Ausbildung permanenter Fahrbahnmarkierungs-
systemesowohldesTypsIalsauchdesTypsIIfür
dieAnwendungunterdenhohenBeanspruchungen
im Bundesfernstraßenbereich (Verkehrsklasse
oberhalbP4gemäßZTVM[5])Verwendungfinden.

3.1 Erläuterung aktueller

methodischer Entwicklungen

Nachstreumittel bzw. Nachstreumittelgemische
werdenaktuellgemäßDINEN1423[10]geprüft.
Dies betrifft insbesondere die Partikelgrößenver-
teilung, Partikelform und -transparenz. Zu deren
Ermittlung werden in [10] derzeit Prüfmethoden
aufBasisvonSiebungenundoptischenVerfahren
(Mikroskopie) beschrieben, die hinsichtlich Pro-
benvorbereitungs- und Probenpräparationsauf-
wandssowieerfassterProbenmengeinBezugauf
diezukennzeichnendeGrundgesamtheitdienot-
wendigen Qualitätsanforderungen nicht im ge-
wünschten Maße erfüllen. Es besteht Bedarf an
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einfacheren, präziseren und reproduzierbareren
Verfahren. Als erforderlich haben sich weiterhin
Prüfmethoden zur phasenseparierenden bzw.
phasendifferenzierenden, granulometrischen und
lichtreflektierenden Kennzeichnung des Nach-
streumittels herausgestellt. Unter Beachtung des
wissenschaftlich-technischen Fortschritts insbe-
sondere auf dem Gebiet der digitalen Bildgewin-
nungundBildverarbeitung(DigitalImaging)lassen
sichausdenspezifischenVorteilendieserMetho-
dikbildanalytischerUntersuchungsverfahrenunter
den o. a.Anforderungskriterien die gewünschten
Fortschritte bei der Partikelanalyse erwarten [13,
14,15].DaverschiedeneVoruntersuchungenbei
der Messgeräteentwicklung, aber auch bereits
Untersuchungen bei einigen Herstellern erfolg-
versprechende Resultate ergaben, sollte diese
Untersuchungsmethodik an die hier zu kennzei-
chenden Materialien adaptiert und bezüglich des
PotenzialszuweiterführendenQualitätsaussagen
validiert werden. Ein neuartiges Untersuchungs-
verfahren,dasssichdieVorteilederdigi-optischen
Methodik zu eigen macht, ist das so genannte

®Camsizer -VerfahrenderFirmaRetsch[16](Bild
5und6).

Es besteht im Wesentlichen darin, die einzelnen
Partikel des Partikelstromes eines nicht agglome-
rierten Haufwerkes über einen breit gespannten
Messbereich hinweg beim Durchlaufen einer defi-
nierten Messstrecke durch eine Messanordnung
von2gekoppeltenhochauflösendenDigitalkame-
ras berührungslos in Echtzeit optisch zu vermes-
sen.Dieserfolgtdadurch,dassdiePartikel inner-
halb des optischen Erfassungsbereiches während
der Fallstrecke durch eine spezielle Lichtquelle
stroboskopartig ausgeleuchtet werden und das
Schattenbild des Partikels erfasst wird. Für eine
„verwacklungssichere”Abbildung sorgt die Belich-
tungszeit von ≤ 10 µs. Aufgrund der Messge-
schwindigkeitkanndieMessgesamtheitvergleichs-
weisesehrgroßgewähltwerden,sodasseinaus-
reichender statistischer Hintergrund für eine 3-
dimensionale Ergebnisbildung vorliegt. Das hohe
Auflösevermögen der modernen Digitalkameras
solldieAnsprachevonPartikelnbiszu30µmmit
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einer ausreichenden Pixelbelegung ermöglichen,
sodassauchlokaleSchwankungenderfotografier-
tenFlächeerfasstwerdenkönnen.WeitereVorteile
werdenindergeringenMesszeitunddemautoma-
tisiertenMessablaufmit entsprechendenVorteilen
fürdieVerfahrenspräzisonvermutet.AusderVer-
messung der Partikel können mittels softwarege-
stützterAnalyseumfangreichePartikelformauswer-
tungenunddiedifferenzielleundintegralePartikel-
größenverteilungaufderBasisbekannternumeri-
scher Modellierungen zur Partikelform ermittelt
werden[24,25,26,27].Ausderzusätzlichaufge-
nommenen Grauwertverteilung in jedem Partikel
sindweiterhinInformationenzumReflexionsverhal-
ten ableitbar (Bild 6). Die entsprechenden Ergeb-
nisseundKennwertestehenunmittelbarnachMes-
sendezurVerfügung.

Die beschriebene Untersuchungsmethodik wird
derzeitnichtnurinDeutschlandundEuropafürdie
AnwendungaufGlasperlenprodukteertüchtigtbzw.
mitdemZieleinerzunehmendenAblösungkonven-
tioneller granulometrischer Verfahren eingesetzt.
Bereits über vertiefende statistischeUntersuchun-
genundRingversuchezurVorbereitungeinerVer-

fahrensüberführung in das technische Regelwerk
wirdausdenUSAberichtet[29].UnterBerücksich-
tigung der vorangegangenen Adaptionsversuche
undentsprechendderHerstellerakzeptanzzurAn-
wendung bei der Optimierung der innerbetriebli-
chen Qualitätssicherung war es Konsens, dieses
digi-optischeVerfahrenalsmethodischeGrundlage
einer neuartigen granulometrischen Kennzeich-
nung der Beistoffe für Fahrbahnmarkierungen zur
ErfüllungdererstenZielsetzungdesVorhabenszu
verwenden. Die Leistungspotenziale des Verfah-
rens waren in unabhängiger und umfassend wis-
senschaftlich-technischer Herangehensweise zu
erfassen. Darüber hinaus weisen aktuelle Weiter-
entwicklungenbeiderbildanalytischenPartikelana-
lyse und deren softwareunterstütztenAuswertung
auch auf Potenziale einer erweiterten Kennzeich-
nung der Reflexionseigenschaften bei derartigen
Gemengenhin.DiesePotenzialegilteszuergrün-
denundnachMöglichkeitindieautomatisiertebild-
analytischePartikelanalyseunddendamitverbun-
denenOptimierungenzusehrkurzenMesszeiten,
höheremProbendurchsatz,erhöhterPräzisionund
Reproduzierbarkeit zu integrieren. Diese Vorge-
hensweisestelltnachdemStandderTechnikeine
aufwandsoptimierte Investition in die reproduzier-
bare Erhöhung der Qualitätssicherheit von Nach-
streumittelgemischendar.

Das Gebrauchsverhalten und die Dauerhaftigkeit
vonMarkierungssystemenwerdendarüberhinaus
durch die haftvermittelnden Beschichtungen der
Reflexkörper beeinflusst. Eine Identifizierung von
Art und Menge der verwendeten Beschichtungs-
stoffe auf den Reflexkörpern der Nachstreumittel-
gemischeistjedochindenderzeitaktuellentechni-
schenRegelungenderDINEN1423[10]bzw.den
TL M [5] noch nicht vorgesehen. Deshalb stellen
chemisch-analytische Methodenentwicklungen zur
identifizierendenKennzeichungderBeschichtungs-
stoffe/Beschichtungsqualität einweiteresErforder-
nis für eine umfassende Gütekennzeichnung von
Markierungssystemendar.Alsbesondersgeeignet
für einederartigeFunktionalität stellen sichnano-
skalige hybride (anorganisch-organische) Materia-
liendar,wobei insbesondereSilane/Siloxaneeine
breiteAnwendungfinden[17,30,31,32,33].Sila-
ne/SiloxanebestehenauseinemSilicium-Grundge-
rüstundWasserstoff.WirdderWasserstoff inden
SilanendurchorganischeResteersetzt,sospricht
man bei diesen Derivaten von Silicium-organi-
schen-Verbindungen(Organo-Silane).DieseOrga-
no-SilanekönnenaufgrundihrerbesonderenStruk-
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Bild 6: Schematische Darstellung des Camsizer®-Messprin-
zips zur Kennzeichnung reflektorischer Eigenschaften
[16]



tur signifikant die Haftung zwischen organischen
und anorganischen Materialien durch eine stabile
chemischeBindungzwischenorganischerundan-
organischerMatrixverbessern,weshalbMaterialien
aufdieserStoffbasisinderderzeitigenAnwendung
alsBeschichtungsstoff favorisiertsind.Fürderarti-
geBeschichtungsstoffesindnungeeigneteAnaly-
severfahren zu entwickeln, wobei es wünschens-
wertist,eineProblemlösungmöglichstdurchAdap-
tion bereits bewährter und verbreiteter Methoden
der Analytik zu erreichen. Nach Aussagen in der
LiteraturisteineentsprechendeprüftechnischeAn-
sprache insbesondere mittels thermoanalytischer
Verfahren, spektroskopischer, spektrometrischer
oder chromatografischer Verfahren sowie insbe-
sonderedurchgekoppelteUntersuchungsverfahren
deranalytischenorganischenChemiezuerwarten
[18,19,20,30,31](Bild7).

Mit modernsten analytischen Prüfverfahren sollte
es zusätzlich möglich sein, auch geringste Be-
schichtungsmengenaufderOberflächederReflex-
körperinQualitätundQuantitätzubestimmen.Auf-
grund der Komplexität derartiger Materialien wird
jedocheineVorgehensweisegewählt,indermithil-
fe mehrerer voneinander unabhängiger Verfahren
einemöglichstbreiteInformationsbasisgeschaffen
werdenkannundeinegewisseAuswahlmöglichkeit
besteht. Besonderes Augenmerk muss dabei auf
derEntwicklungeinergeeignetenMethodezurSe-
parationdesBeschichtungsstoffesvomReflexions-
körperliegen.

3.2 Darstellung der

Projektorganisation

Die ausgeschriebene Forschungsaufgabe ist ge-
prägtdurch ihrenunmittelbarenPraxisbezug,was
eineBerücksichtigungderinderBewertungspraxis
sowohlimLaboralsauchinsitupraktiziertenVor-
gehensweiseundderdortmaßgebendenRandbe-
dingungenerfordert,sowiedurchdieimderzeitigen
technischen Regelwerk formuliertenAnwendungs-
regeln, Kategorien undAnforderungskriterien. Da-
nebenstelltdieTatsache,dassaufGrundlageder
harmonisierten Anforderungskriterien als geeignet
validierte Produkte in der Freigabeliste der BASt
aufgeführtsind,diezuberücksichtigendemateriel-
le Grundlage der Bearbeitung dar. Aus diesen
GründenwurdeinAbstimmungmitdemAuftragge-
berderForschungsaufgabevereinbart,diederzei-
tigpraktiziertenUntersuchungsverfahrenundderen
Ergebnisseancharakteristischengeeignetvalidier-
ten Produkten, die repräsentativ für die jeweilige
Anwendungskategorie (Markierungssystem Typ I
undTypII)stehenkönnen,alsBezugs-undBewer-
tungsgrundlage für alternative Methoden zu ver-
wenden.DieBearbeitungderAufgabenstellungsoll
an ausgewählten typischen Beistoffen (Reflexkör-
per, Griffigkeitsmittel bzw. den entsprechenden
Nachstreumittelgemischen)vonausgewähltenvali-
diertenProduktenunterschiedlicherHersteller, die
jeweilsrepräsentativundmitgroßerAnwendungs-
breite füreineAnwendung imBundesfernstraßen-
bereichindenTypkategorienIundIIstehen,erfol-
gen.

UnterBerücksichtigungderZielsetzungundderzu
erwartendenAuswirkungenaufdasgesamteGüte-
sicherungssystem sowie der o. a. Probenauswahl
alsUntersuchungsgrundlagesolltedieBearbeitung
inengerAbstimmungundIntegrationalleramPla-
nungs-, Produktions-, Gütesicherungs-, Bewer-
tungs- und Regelsetzungsprozess beteiligter Par-
teienerfolgen.DazuwurdedurchdieBASteinBe-
treuungsgremiumberufenundVertreterderherstel-
lendenIndustrie,desentsprechendenIndustriever-
bandes, der Straßenbaubehörden bzw. Bauherr-
schaft,vonIngenieurbürosundPrüfinstitutionenzur
aktivenMitarbeitundAbstimmungderVorgehens-
weise sowie fachlichen Begleitung und Kontrolle
derThemenbearbeitungeingeladen.DasGremium
konstituierte sich mit dem Projektstart am
17.02.2009undsetztsichwiefolgtzusammen:

• BASt,Referat„Straßenausstattung”alsAuftrag-
geber,
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Bild 7: SchematischerUntersuchungsansatzzuridentifizieren-
den Kennzeichnung von Beschichtungen auf Reflex-
körpern



• BASt, Referat „Chemische Grundlagen; Um-
weltschutz;Labordienst”,

• BAMalsAuftragnehmer,

• Geschäftsführung bzw. verantwortliches Mana-
gement dreier Herstellerunternehmungen, er-
gänztumjeweilseigeneLaborspezialisten,

• GeschäftsführungderDeutschenStudiengesell-
schaft für Straßenmarkierungen e. V. als Ver-
bandsvertreter der Applikateure und Markie-
rungshersteller,

• VertreterdesPrüfdienstesderDeutschenStudi-
engesellschaftfürStraßenmarkierungene.V.,

• Vertretereines Ingenieurbüros fürStraßenmar-
kierungenundStraßenausstattung.

DadiefachlicheBreitederausgeschriebenenFra-
gestellungeninganzbesondererWeisediesePro-
jektbearbeitung prägt, waren zur Problemlösung
sowohl physikalische als auch chemisch-analyti-
scheund technologischeAspektezuberücksichti-
gen. Dazu wurde seitens der Auftragnehmer mit
einerinterdisziplinärenHerangehensweisereagiert.
UnterAusnutzungderthematischbreitenundviel-
schichtigenFachkompetenzderBAMfließenindie
Projektbearbeitung Beiträge der BAM aus den
Kompetenzbereichen „Baustoffe”, „Chemische
Analytik”,„Schicht-undOberflächenanalytik”sowie
„ThermischeBeständigkeitvonPolymeren”ein.

Im Ergebnis der ersten Abstimmungen innerhalb
des Betreuungsgremiums wurde vereinbart, die
ausgeschriebene Methodenentwicklung auf der
Basis von – für den nationalen Markt von Fahr-
bahnmarkierungssystemen–möglichstrepräsenta-
tivenProduktendurchzuführen.

DiesdientderangestrebtenallgemeinenÜbertrag-
barkeitderForschungsergebnissefüreineverbes-
serteGütesicherheit insbesondere imBundesfern-
straßenbereich.UnterBerücksichtigungderAufga-
benstellungwaresunterallenBeteiligtenKonsens,
dass für die erforderlichen Untersuchungen bzw.
VerfahrensentwicklungendiealsGemischausbe-
sonders behandelten Reflex- und Griffigkeitskör-
pern bestehenden Nachstreumittelgemische in
handelsüblicherForm,aberauchdieunbehandel-
tenAusgangsmaterialien Reflexionskörper, Griffig-
keitskörperunddieverwendetenCoating-Materia-
lien zur Verfügung stehen müssen. Dazu wurden
unterBerücksichtigungder Interessen-bzw.Tech-
nologiewahrungderHerstellerVereinbarungenzwi-

schen dem Forschungsauftraggeber, dem For-
schungsnehmer und ausgewählten Herstellern
über die kostenlose Bereitstellung von industriell
gefertigten Untersuchungsproben in entsprechen-
denLiefergebindenbzw.derrealenAusgangsmate-
rialen aus der laufenden Produktion abgeschlos-
sen. Die Probenkennzeichnung war zum Schutz
produktspezifischenKnow-howszuanonymisieren
(Tabelle2).

EswarKonsens,diegeliefertenProbeneingangs
entsprechend der Untersuchungsmethodik des
technischenRegelwerkes(z.B.[10])bzw.entspre-
chender Eigenkontrollverfahren der Hersteller zu
untersuchen.

Eswurdeweiterhinvereinbart,dieErgebnisseder
einzelnen Bearbeitungsabschnitte (siehe Kapitel
3.3)inVortragsformdemBetreuungsgremiumdar-
zustellenunddurchFachdiskussionendieweitere
Vorgehensweise mit dem Gremium abzugleichen.
Dadurch war allen interessierten und betroffenen
FachgebietenjederzeitdieMöglichkeitderMitarbeit
undMitgestaltunggegeben.Zusätzlicherfolgtedie
Darlegung der Vorgehensweise und Ergebnisse
einschließlich der Bereitstellung aller Ergebnisse
durch insgesamt 3 ausführliche Zwischenberichte
[21,22,23].DergroßeBearbeitungsumfangsowie
dieVielzahlvonEinzelergebnissenundDiskussio-
nenkönnen imRahmeneinesAbschlussberichtes
nichtumfänglichdargestelltwerden.Dieswarden
Bearbeiternvonvornhereinklar.AusdiesenGrün-
densinddieZwischenberichteumfassendundaus-
führlicherstelltwordenundenthaltenindetaillierter
Weiseweitere–hierausUmfangsgründen–nicht
darstellbare Informationen.Auf diese wird an den
entsprechendenStellenverwiesen,sodassaufeine
ausführliche und detaillierte Darstellung im Rah-
mendeshiervorliegendenAbschlussberichtesver-
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Her-

steller

Nach

streumittel-

gemenge

Reflex-

körper

Griffig-

keits-

mittel

Coating

I
H1T1N H1T1R H1T1G

H1C1 H1C2 H1C3
H1T2N H1T2R H1T2G

II
H2T1N H2T1R H2T1G

H2C1 H2C2
H2T2N H2T2R H2T2G

III
H3T1N H3T1R H3T1G

H3C1
H3T2N H3T2R H3T2G

Tab. 2: Grundgesamtheit und Kennzeichnung des bereitge-
stelltenUntersuchungsmaterialeszurThemenbearbei-
tung



zichtet wurde und lediglich die maßgebenden Er-
gebnisseaufgeführtwerden.Alsgeeignetvalidierte
neuartige Untersuchungsmethoden sind bezüglich
ihrer Durchführungsalgorithmen und der entspre-
chendenVerfahrensparameterinderAnlagedurch
entsprechende nachvollziehbare Arbeitsanleitun-
gen beschrieben. Im Ergebnis der ersten Sitzung
desBetreuungsgremiumswurdenebenfallsdie im
Forschungsangebot vorgeschlagene Lösungsme-
thodikundHerangehensweisedenBeteiligtenvor-
gestellt,diskutiertundabschließendbeschlossen.

3.3 Erläuterung der abgestimmten

methodischen Vorgehensweise

Umdenverschiedenartigenphysikalisch-technolo-
gischen und chemisch-analytischen Fragestellun-
genderausgeschriebenenAufgabenstellungenzur
umfassendenKennzeichnungvonNachstreumittel-
gemischen zu entsprechen, kann nur eine mehr-
phasigeBearbeitungeinegeeigneteMöglichkeitfür
eine möglichst strukturierte Vorgehensweise dar-
stellen.DementsprechendwurdederBASt vorge-
schlagenund imBetreuungsgremiumabgestimmt,
die inhaltliche Bearbeitung der Fragestellungen
gemäß den nachfolgend aufgeführten Arbeitsab-
schnittenzustrukturieren:

Bearbeitungsphase 1: 

Abstimmung und notwendige Vorbereitung der

Methodenentwicklung

• FestlegungeinerAuswahlvonNachstreumittel-
produkten inAbsprache mit demAuftraggeber
unterEinbeziehungderPraxispartnerunterBe-
rücksichtigung ausreichender Repräsentativität
für den Anwendungsbereich Bundesfernstra-
ßen.

• VervollständigenderapparativenVoraussetzun-
gen.

• Einbindung der entsprechenden herstellenden
IndustriezurBereitstellungeinerproduktionsge-
rechten repräsentativen Auswahl von Nach-
streumittelgemischeninFormvon

– GriffigkeitsmittelninAusgangsqualität,
– ReflexkörperninAusgangsqualität,
– BeschichtungsstoffeninAusgangsqualität,
– beschichteten Reflexkörpern in verschiede-

nenBeschichtungsqualitäten,
– fertigemNachstreumittelgemisch.

Abweichend von den hier dargestellten Festlegun-
genwarendieinTabelle2aufgeführtenProbenma-
terialien die Grundlage der weiteren Untersuchun-
gen.

Bearbeitungsphase 2:

Methodenentwicklung zur phasentrennenden

und granulometrischen bzw. lichtreflektieren-

den Kennzeichnung von Reflexkörpern, Griffig-

keitspartikeln und Nachstreumittelgemischen

Bearbeitungsphase2.1:
Methodenentwicklungzurgranulometrischen
KennzeichnungderPartikelgrößenverteilung

• Auswahl eines geeigneten bildgebenden Parti-
kelanalyseverfahrensmithoherstatistischerSi-
cherheit,kurzerAnalysedauerundhohemAuto-
matisierungsgrad,

• EntwicklungeinerMessroutine,

• EntwicklungeinerProbenvorbereitungsroutine,

• Messung und granulometrische Charakterisie-
rungderbereitgestelltenProben (Reflexkörper,
Griffigkeitsmittel, Nachstreumittelgemische) mit
demCamsizer®-Verfahren:

– abschätzende Betrachtungen zum Präzi-
sionspotenzial unter Wiederhol- und Ver-
gleichbedingungen,

• konventionelleUntersuchungenderausgewähl-
ten Nachstreumittelgemische zur Herstellung
einer Vergleichbarkeit mit den Methoden bzw.
AnforderungenderDINEN1423:

– PartikelgrößenverteilungmittelsSiebung,
– abschätzende Betrachtungen zum Präzi-

sionspotenzial unter Wiederhol- und Ver-
gleichbedingungen,

• Untersuchungen zur Vergleichbarkeit zwischen
neuerMessmethodikundNormverfahren,

• vergleichendeBetrachtungen füreineabschät-
zende statistische Bewertung der Verfahren
(Siebung→ digi-optischeMethodik).

Bearbeitungsphase2.2:
Methodenentwicklungzurgranulometrischen
KennzeichnungderPartikelformundreflektori-
scherEigenschaften

• UntersuchungenzurErmittlungweiterergranu-
lometrischerundreflexionsbeschreibenderPar-
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tikelkenngrößen unter Ausnutzung des Kenn-
zeichnungspotenzials des Camsizer®-Verfah-
rens,

• konventionelleUntersuchungenderausgewähl-
tenReflexkörperzurKennzeichnungderProben
mitdenMethodenbzw.AnforderungenderDIN
EN 1423 und zurAbleitung von Zielwerten für
die vergleichende Leistungsbewertung der
Camsizer®-Methodik:

– PartikelqualitätmittelsMikroskopie,
– BeschichtungmittelsFlotations-Tests,
– Ermittlung der Dichte der Reflexkörper und

Griffigkeitsmittel,

• Untersuchungen mit der Camsizer®-Methodik
und Anwendung neuartiger Auswertealgorith-
menzurAbleitungvonAuswertekombinationen
mitdemZieleinerQualitätskennzeichnungvon
Reflex- und Griffigkeitsgemengen sowie Nach-
streumittelgemischen.

Auswertung der Camsizer®-Ergebnisse für Unter-
suchungsergebnisse an Typ-1-Proben und Typ-2-
ProbenunterverschiedenenZielstellungen:

• Zielstellung I: Detektion von Formfehlern oder
ReflexionsfehlernimReflexkörpergemenge,

• Zielstellung II: Detektion von Formfehlern und
ReflexionsfehlernimReflexkörpergemenge,

• ZielstellungIII:Detektionnichtanforderungsge-
rechterReflexionspartikelimNachstreumittelge-
misch,

• Zielstellung IV: Differenzierung von Reflexkör-
pern und Griffigkeitspartikeln im Nachstreumit-
telgemisch,

• Bewertung des entsprechenden Leistungspo-
tenzialsdesCamsizer®-Verfahrens,

• Ableitung von reproduzierbaren Auswertealgo-
rithmen.

Bearbeitungsphase 3:

Methodenentwicklung zur Identifikation der 

Beschichtung von Reflexionskörpern in 

Nachstreumittelgemischen

In diesem Bearbeitungsabschnitt ist die Herange-
hensweisevonderVorstellunggeprägt,nachMög-
lichkeiteinodermehrereetabliertechemisch-ana-
lytischeundphysikalischeUntersuchungsverfahren

andasUntersuchungsziel derBearbeitungsphase
3zuadaptieren.ZurIdentifikationderBeschichtung
vonReflexionskörpernbestehtdieVorstellung,dies
mittels einer analytischen Kennzeichnung der Art
des Beschichtungsstoffes und – wenn möglich –
auch einer quantitativen Beschreibung der Be-
schichtungsqualität zu ermöglichen. Aufgrund der
KomplexitätderFragestellungwerdenunterschied-
liche analytische Verfahrensansätze und Kopp-
lungsmethodenerprobt.Dazuwirdaufdievielfältige
undbreitaufgestellteAnalysekompetenzderAbtei-
lung„AnalytischeChemie”sowiederArbeitsgruppe
„Oberflächenanalytik” innerhalb der Bundesanstalt
für Materialforschung und -prüfung (BAM) zurück-
gegriffen.Aus der Vielzahl der zur Verfügung ste-
henden Verfahren wurde unter Berücksichtigung
des Literaturstandes eineAuswahl möglicher ziel-
führenderAnalysetechnologien aufgrund der Infor-
mation getroffen, dass Silane/Siloxane bzw. deren
DerivatediestofflicheGrundlagederverwendeten
Beschichtungsstoffedarstellen.Weiterführendeun-
terstützendeInformationenkonntendurchdieHer-
stellernichtbereitgestelltwerden.

MethodenentwicklungzuridentifizierendenKenn-
zeichnungderOberflächenbeschaffenheitvonRe-
flexkörpern

• AufstellungeinesVerfahrenskatalogeszurVali-
dierungderUntersuchungsansätze:

– visuellerAnalyseansatz,
– thermoanalytischerUntersuchungsansatz,
– spektroskopischerAnalyseansatz,
– spektrometrischerAnalyseansatz,
– chromatografischerAnalyseansatz,

• ErstellungeinerProbenvorbereitungsroutine,

• Voruntersuchungen am Ausgangsmaterial für
dieBeschichtung,

• EntwicklungvonExtraktionsverfahrenzurSepa-
rationdesBeschichtungsstoffesvomReflexkör-
per,ggf.EntwicklungeinesVerfahrenszurVor-
anreicherung bei extrem geringen Beschich-
tungsmengen,

• vergleichendeUntersuchungenanunbehandel-
ten Reflexkörpern und behandelten Reflexkör-
pernimNachstreumittelgemischim

– visuellenAnalyseansatz,
– thermoanalytischenUntersuchungsansatz,
– spektroskopischenAnalyseansatz,

19



– spektrometrischenAnalyseansatz,
– chromatografischenAnalyseansatz,
– zusätzliche Plausibilitätsuntersuchungen für

einen oberflächenenergetischen Untersu-
chungsansatz,

• Bewertung des Leistungspotenzials der adap-
tiertenVerfahren.

Diese Vorgehensweise basiert darauf, dass eine
möglichstumfassendeKennzeichnungderverwen-
deten–offensichtlichhochkomplexen–Beschich-
tungsstoffe am besten gelingen kann, wenn mög-
lichstvieleInformationenüber

• derenMoleküleigenschaftenund

• derenElementzusammensetzung

mithilfe voneinander unabhängigerAnalyseverfah-
renermitteltwerden.FüreineKennzeichnungder
MoleküleigenschaftengibtesErfahrungsberichtein
derLiteratur[18,19]dahingehend,dassdieMetho-
de der Gaschromatografie in Kopplung mit Mas-
senspektrometrie (GC-MS) bzw. Flammenionisati-
onsdetektion (GC-FID) geeignete Analysemetho-
den unter der Voraussetzung darstellen können,
dassdiezuanalysierendenSubstanzenunzersetzt
verdampfbarbzw.identifizierendeBestandteileder
Beschichtung durch zusätzliche Beanspruchung
abgetrenntundsofüreineAnalyseaktivierbarsind.
Sollten die zu kennzeichnenden Beschichtungs-
stoffe diese Voraussetzungen erfüllen, erhält man
imErgebniseinerquasisimuliertenDestillationeine
Auftrennung des zu untersuchenden Beschich-
tungsmateriales in charakteristische Peakmuster.
Mithilfe eines MS-Detektors sind weiterhin Rück-
schlüsseaufbestimmteMolekülfragmentemöglich.
AufgrunddererwartetenMessaussagenundauch
derVerbreitungderMethodikistvorgesehen,beide
Analyseansätze(GC-MSundGC-FID)zuuntersu-
chenundvorrangig füreineMethodenentwicklung
zur analytischen Kennzeichnung der Beschich-
tungsstoffe von Reflexkörpern zu adaptieren. Die
erforderlicheAktivierungderAnalytensollvorzugs-
weise durch lösende oder thermische Beanspru-
chungrealisiertwerden.

Thermische Aktivierungseinträge sind gleichzeitg
dieGrundlageeinerValidierungmöglicherthermo-
gravimetrischerVerfahren.

Unter Berücksichtigung der zu erwartenden Kom-
plexitätderBeschichtungsstoffewaresjedochvon
Anfang an unsere Vorstellung, diesen methodi-
schen Hauptansatz zur identifizierenden Analyse

durch weitere flankierende Verfahren im Sinne
einer kombinierten Strukturaufklärung zu verbrei-
tern. Ebenfalls materialtypische Informationen be-
züglich der spezifischen Bindungszustände bzw.
charakteristischer funktioneller Gruppen sind aus
den Absorptionsbanden im elektromagnetischen
WellenlängenspektrumimErgebnisderIR-Spektro-
skopiezuerwarten.EinenbesonderenVorteilver-
sprechenderenVerfahrensmöglichkeitenzurFest-
stoffanalyse mittels ATR-Technologie (attenuated
totalreflection)alsmöglicheVerfahrensoptionz.B.
zur Untersuchung der umhüllten Reflexionskörper
selbst.

ZurValidierungdero.a.adaptiertenAnalysemetho-
denGC-MS/GC-FIDfürdiezuuntersuchendenBe-
schichtungsstoffe besteht die Vorstellung, zusätz-
lichpunktuelldasVerfahrenderFlugzeit-Sekundär-
ionen-Massenspektrometrie (TOF-SIMS) einzuset-
zen. Mit diesem komplexen physikalisch-analyti-
schen Verfahren lässt sich grundsätzlich der che-
mischeCharakterderBeschichtungaufdemNach-
streumittelbeschreiben,wasfürchemischähnliche
Siloxan-Schichten bereits erfolgreich nachgewie-
senwurde[28].GleichzeitigbestehtdieErwartung,
mit diesem Untersuchungsverfahren quantitative
Informationen zur Beschichtungsqualität aufzuklä-
ren.

4 Untersuchungsergebnisse

4.1 Ergebnisse der Bearbeitungs -

phase 1: Abstimmung und

notwendige Vorbereitung der

Methodenentwicklung

ImErgebnisderBeratungen imBetreuungsgremi-
umerfolgtedieFestlegungvonNachstreumittelpro-
dukten als Untersuchungsgrundlage für die Bear-
beitung der wissenschaftlich-technischen Frage-
stellungen. Es wurden für die Markierungstypen I
undIIjeweilsNachstreumittelproduktevon3markt-
führendproduzierendenUnternehmungenmitdem
Ziel ausgewählt, dassdieseProduktedie vorhan-
denebreiteProduktpaletteumfassendundinaus-
reichender Repräsentativität widerspiegeln. Damit
soll sichergestellt werden, dass das ausgewählte
ProbenmaterialalstypischeStichprobe,charakteri-
stischfürdieGrundgesamtheitderNachstreumittel
gemäß ZTV M undTL M für eineAnwendung im
Bundesfernstraßenbereich [5], betrachtet werden
kann.ZurValidierungderMethodenundErgebnis-

20



se imDifferenzenverfahrenerfolgtenparallelauch
UntersuchungenandenjeweiligenAusgangsmate-
rialien der Nachstreumittelgemische, nämlich den
dazugehörigenReflexkörper-undGriffigkeitsmittel-
gemengensowieanCoating-Materialien.Bezüglich
derCoating-Materialienwurdendurch2Hersteller
mehrereProbenmuster(H1C1,H1C2,H1C3sowie
H2C1,H2C2)übergeben.EineZuordnungderVer-
wendungzuentsprechendenNachstreumittelgemi-
schenwurdenichtbereitgestellt.

Eswarfernerabgesprochen,dassdieRepräsentati-
vitätdesProbematerialsweitergestütztwird,indem
Nachstreumittelgemische – in handelsüblichen Ge-
binden–sowiediediesenzugrunde liegendenRe-
flexkörpergemenge und Griffigkeitsmittelgemenge
ausderaktuellenProduktionentnommenwerden.In
diesem Sinne repräsentiert das vorliegende Unter-
suchungsmaterial den praktizierten Produktions-
undQualitätsstandardimSeptember2009.

Am29.9.2009wurdeninderBAMdieinTabelle3
aufgeführten Proben als materielle Grundlage der
Untersuchungen komplettiert. Es handelt sich um
jeweilskompletteLiefergebindeNachstreumittelge-
menge,derenReflexpartikeldurchCoatingoberflä-
chenbehandeltwaren.DiebereitgestelltenReflex-
körpergemengewarebensowiedieGriffigkeitsmit-
telgemengeunbehandelt.Probenvariantenmitge-
zielt eingestellten unterschiedlichen Beschich-
tungsqualitätenlagennichtvor.VoneinemHerstel-
ler wurden begleitend die Ergebnisse der Eigen-
überwachung(QualityControlSheet)inAnlehnung
anEN1423 fürdie jeweiligenReflex-undGriffig-
keitsgemengebereitgestellt.

ImErgebnisderBesichtigungvonProduktionsein-
richtungenundWerkslaboratorienkonntenweitere
wertvolleInformationenzumVerständnisderNach-
streumittelvonFahrbahnmarkierungenundteilwei-
se spezifischen Testverfahren zur Qualitätssiche-
runggewonnenwerden.

4.2 Ergebnisse der Bearbeitungs -

phase 2: Methodenentwicklung

zur phasentrennenden und granu -

lometrischen bzw. lichtrefletie- 

renden Kennzeichnung von Re -

flexkörpern, Griffigkeitspartikeln

und Nachstreumittel gemischen

4.2.1 Ergebnisse der Bearbeitungsphase 2.1:

Methodenentwicklung zur granulome -

trischen Kennzeichnung der Partikel -

größenverteilung

4.2.1.1 Auswahl des Partikelanalyseverfahrens

zur Ermittlung der granulometrischen

Eigenschaften

Unter Berücksichtigung der aktuellen methodi-
schenEntwicklungenundvorliegenderErkenntnis-
se(siehehierzuKapitel3.1)wurdedasCamsizer®-
Untersuchungsverfahrenalsneuartigegranulome-
trische Untersuchungsmethodik ausgewählt. Auf-
grundderfinanziellenFörderungderAufgabenstel-
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Hersteller Nachstreu-

mittelgemenge

Reflexkörper Griffigkeits-

mittel

Coating

I
Typ1;25kg Typ1;10kg Typ1;10kg 1:~200ml 2:~250ml 3:~250ml

Typ2;25kg Typ2;10kg Typ2;10kg

II
Typ1;25kg Typ1;10kg Typ1;10kg 1:2x~200ml 2:2x~200ml

Typ2;25kg Typ2;10kg Typ2;10kg

III
Typ1;25kg Typ1;10kg Typ1;10kg 1:~100ml

Typ2;25kg Typ2;10kg Typ2;10kg

Tab. 3: Probeneingangam29.9.2009

Bild 8: Camsizer®-MessstandimMineralstoff-LaborderBAM



lung konnte ein Camsizer®-Messgerät beschafft
werden. Unter Berücksichtigung bisheriger Erfah-
rungen und der spezifischen Eigenschaften der
Probengesamtheit – insbesondere bezüglich der
PartikelgrößenverteilungvonNachstreumittelgemi-
schendesTypsI–wurdederLeistungsbereichdes
MessgerätesdurcheineAuflösungserweiterungder
Zoom-KameraaufeineerfassbarePixelgrößevon
10x10µm(maximalePixelauflösungjedesObjek-
tes) vergrößert und optimiert. Diese Maßnahme
diente insbesondere auch der Absicherung einer
Ermittlung von Transparenzeigenschaften zur Be-
urteilungdesReflexionsverhaltensvonkleinforma-
tigenReflexpartikeln.

4.2.1.2 Entwicklung einer Messroutine

Auf der Grundlage der ausgewählten Probenge-
samtheit war zuerst die Frage zu klären, welche
Untersuchungsalgorithmen und Geräte-Einstellpa-
rameterfürdenUntersuchungsablaufdieoptimalen
ResultatebezüglichderMessergebnisseundOpti-
mierung des Messprozesses liefern und welche
Verfahrenspräzision unter Wiederholbedingungen
prinzipiellmitdemVerfahrenbeidiesenProdukten
erreichbar ist. Dazu waren zuerst die maßgeben-
denVerfahrensgrößen

• EinstellungvonGeräteparametern

– EinstellungderRinnen-undTrichterparame-
ter,

– EinstellungenderDigitalkameraparameter,
– DefinitionderMess-undAuswerteeinstellun-

gen,
– DefinitionderGrößenklassen,

• MessstromdichtederMessprobe,

• MessvolumenderMessprobe

zurAbleitungeineroptimalenUntersuchungskonfi-
gurationundMessroutineinFormeineradaptierten

digitalen Messaufgabe für Reflexkörpergemenge,
Griffigkeitsmittelgemenge und Nachstreumittelge-
mischezubestimmen.

In direkter Zusammenarbeit mit den Applikations-
spezialistendesGeräteherstellersFa.Retschwur-
den unter Ausnutzung verschiedener Vorarbeiten
Einstellparameter füreinematerialadaptierteGerä-
tekonfiguration entwickelt. Diese Einstellparameter
sind in den verschiedenen Untermenüs der Cam-
sizer®-Steuersoftware gemäß Benutzerhandbuch
[34]zuvereinbaren.Nachfolgendwerdeneinigebe-
sonderswichtigeParametereinstellungenerläutert.

UnterBerücksichtigungeinesmaximalenGrößtpar-
tikelsvonbiszu2mm(TypII)wurdeeineTrichter-
spaltweitevon7mm(Faktor3,5xGrößtkorn)ge-
wählt.ZurOptimierungdesMessstromeswirdder
TrichteröffnungeinLeitblechvorgeschaltet.Feinst-
stäube werden durch Aktivierung der Absaugung
aus dem Messfeld geführt. Die Regelbasis zur
SteuerungdesProbenvorschubsaufderRüttelrin-
ne (Regelgröße ist dieSolldichtederPartikel)mit
dem Ziel eines gleichmäßigen Messstromes ent-
sprechendSolldichtevorgabewurdezueinerauto-
matischenAuswertungundRückkopplungzurRin-
nensteuerungalle20BilderjeSekundeeingestellt.
Zur Optimierung der statistischenAussage wurde
dieBildrate zu100%eingestellt, sodass für eine
vollständigeAnalysederProbe jedesPartikel von
den Digitalkameras erfasst und vermessen wird.
DabeiwirddiemaximalmöglicheBilddatenratevon
60 Bildern pro Sekunde in einer Auflösung von
1.024 x 768 Pixel ausgenutzt. Für den Routine-
messbetrieb wird zugunsten maximaler statisti-
scherSicherheitaufdieSpeicherungvonMessbil-
dernzurVisualisierungderProbenpartikelverzich-
tet.ZurHerstellungderVergleichbarkeit zurSieb-
analysewirdalsAuswertemodellzurGrößendefini-
tionderPartikeldasMinimumallerbeimScannen
inmehrereRichtungenermitteltenmaximalenSeh-
nenabmessungen jeweils senkrecht zurMessrich-
tungherangezogen(xcmin-DefinitionsieheBild9).
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Bild 9: GrößendefinitionzurPartikelkennzeichnung



Als Stützstellen der Partikelverteilungskurve wird
gemäßdemkonventionellenBewertungsverfahren
derEN1423dieAbstufungderNebenreiheR40/3
gemäß DIN ISO 565 als Messklassen vereinbart.
DieAuswertungderPartikelform-undTransparenz-
kenngrößenerfolgtsowohlvolumenbezogen(Index
3)alsauchanzahlbezogen(Index0).ZurKompen-
sationvonSphärizitätsabweichungenzwischender
Basic-undZoom-KameradesGerätes,wiesieaus
denunterschiedlichenPixelauflösungenderKame-
raszustandekommenkönnten,wurdeeinAnpas-
sungsfaktor zurSPHT-Anpassungvon0,28ermit-
teltundprogrammiert.

ErsteUntersuchungenanProbenausdenangelie-
ferten Nachstreumittel-Materialien, die als lokale
Zufallsprobe aus dem Liefergebinde entnommen
wurden, zeigten beträchtliche Streuungen sowohl
beiderintegralenalsauchderdifferenziellenParti-

kelgrößenverteilung im Ergebnis dieser Proben-
nahmepraxis(sieheBild10).

Neben dem offensichtlichen Einfluss des Probe-
nahmeorteszeigteeineVariationdesVolumensder
Messprobe ebenfallsAuswirkungen auf Kornklas-
senbelegung in Vol.-% bzw. auch auf die äquiva-
lenten Durchgangsdurchmesser in mm bei
10%igem,50%igemund90%igemDurchgangder
Messprobe(Tabelle4und5).

Eszeigtesich,dassStabilitätundGenauigkeitdes
VerfahrensundderabgeleitetenErgebnissegrund-
sätzlich mit steigendem Messvolumen zunehmen.
Unter Berücksichtigung der Ergebnisstabilität
(Schwankungen)wurdebeschlossen,diegranulo-
metrischen Untersuchungen am Camsizer® an
Messproben mit einem Volumen von ≥ 100 ml
durchzuführen.
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25 ml 50 ml 75 ml 100 ml 200 ml

Q310 0,76±0,003mm 0,79±0,005mm 0,74±0,003mm 0,75±0,002mm 0,74±0,0005mm

Q350 1,13±0,001mm 1,15±0,001mm 1,11±0,00mm 1,12±0,01mm 1,10±0,0005mm

Q390 1,57±0,001mm 1,58±0,001mm 1,55±0,001mm 1,56±0,001mm 1,54±0,0005mm

Tab. 4: VoruntersuchungenzumEinflussdesMessvolumensaufdieermitteltenäquivalentenDurchgangsdurchmesserundderen
Schwankungen

Bild 10: VoruntersuchungenzumEinflussderProbennahme



Weiterhin war die Frage zu klären, wie groß die
Messstromdichte(Solldichte)beiderartigenUnter-
suchungen zu wählen ist, um ein Optimum zwi-
schenPräzisionundMessaufwand(hier:Messzeit)
anzustreben (Bild 11). Das heißt, es musste eine
FalldichteanPartikelnerzeugtwerden,dieeinOp-
timumdesprozentualenAnteilsderbelegtenParti-
kelprojektionsfläche im Verhältnis zur gesamten
BildausschnittsflächeineinerWeisedarstellt,dass
möglichst alle Partikel vermessen werden können
und Partikelüberdeckungen oder Verschattungen
sowie sonstige optische Fehlereinwirkungen ver-
miedenwerden.

InVorversuchenanProbematerialdesTypsI(Bild
11,Tabelle6bis7)wurdendieAuswirkungenvon
Solldichte-Variationenzwischen10%(kurzeMess-

dauer, geringe Genauigkeit) bis zu 0,2 % (lange
Messdauer,höchsteGenauigkeit)untersucht.

AusderBetrachtungderPräzisionsdaten (Spann-
weite) sowie der erforderlichen Messzeiten wurde
im Rahmen dieser grundsätzlichen Aufgabenstel-
lung beschlossen, eine Solldichte des Messstro-
mes von 0,5 % zu wählen. Für spätere Untersu-
chungen,z.B.Stichprobenkontrollen,könnenauch
höhereSolldichtenzielführendsein.

EinevollständigeAufführungderentwickeltenEin-
stell-undAuswerteparameteristineinerArbeitsan-
leitung in derAnlage reproduzierbar niedergelegt.
DiedetaillierteAbleitungderMessroutineistin[21]
niedergeschrieben.
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Kornklasse 25 ml 50 ml 75 ml 100 ml 200 ml

0,500–0,600 1,11±0,12 0,91±0,02 1,33±0,04 1,38±0,03 1,36±0,03

0,600–0,710 5,20±0,22 4,20±0,12 5,97±0,11 5,82±0,10 6,13±0,006

0,710–0,850 10,25±0,24 9,29±0,24 11,44±0,19 10,86±0,40 11,74±0,16

0,850–1,000 15,85±0,38 15,55±0,26 16,36±0,08 15,92±0,30 17,28±0,17

1,000–1,180 23,79±0,17 23,89±0,13 23,87±0,10 23,17±0,09 23,99±0,02

1,180–1,400 20,87±0,05 21,49±0,06 20,10±0,05 20,38±0,07 19,65±0,01

1,400–1,700 20,11±0,03 21,78±0,11 18,52±0,11 19,88±0,07 17,57±0,04

1,700–2,000 2,57±0,07 2,70±0,09 2,09±0,03 2,30±0,03 1,93±0,02

Tab. 5: VoruntersuchungenzumEinflussdesMessvolumensaufdieermitteltenKornklassenbelegungundderenSchwankungen

Bild 11: Einfluss der Solldichte (Messstrom beim Versuch) auf die ermittelte differenzielle Partikelgrößenverteilung und deren
Schwankungen



4.2.1.3 Entwicklung einer Proben -

vorbereitungsroutine

DieErgebnisseinBild10zumEinflussderProbe-
nahmezeigenjedochauch,dasseszurSicherstel-
lunghoherPräzisionimRahmendiesergrundsätz-
lichenUntersuchungenerforderlich ist,einVerfah-
ren zur Probengewinnung im Ergebnis eines voll-
ständigen Aufschlusses eines Liefergebindes zu
finden. Nach Zufallskriterien aus einem Gebinde
entnommene Teilproben beinhalten aufgrund der
hier vorgefundenen Zusammensetzungen offen-
sichtlich eine nicht zu vernachlässigende Gefahr
vonErgebnisschwankungenbzw. vonUngenauig-
keiten,wiesiez.B.auchaufEntmischungsneigun-
genundanderePhasenseparationeninfolgeLage-
rungetc.zurückzuführensind.

Unter Berücksichtigung des bekannten Wissen-
standes [35, 36, 37] unddesvorzugsweiseanzu-
strebendenMessvolumenseinerProbe,aberauch
unterbaupraktischenGesichtspunkten,wurdeeine
kombinierte Vorgehensweise zur Gewinnung der
Messprobegewählt.SiebestehtineinerEinengung
derSammelprobe (hier:handelsüblichesLieferge-
bindevon25kg)in4TeilungsschrittenaufeineLa-
boratoriumsprobevonetwa1,6kgmittelsRiffeltei-
lers.AusdiesereingeengtenProbeerfolgtineiner
zweitentechnologischenStufedieGewinnungvon
insgesamt8MessprobenmiteinemEinzelvolumen
vonjeweilsetwa112cm³mittelsDrehteilers.Biszur
VermessungwurdendieaufbereitetenMessproben
ineinemRollregallagerunterklimatisiertenBedin-
gungen (23 °C; 50 % r. F.) unterAusschluss von
Sonneneinstrahlung gelagert. Folgende Aufberei-
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0,2 % 0,3 % 0,5 % 1,0 % 2,0 % 5,0 % 1) 10,0 % 2)

Q310

0,19mm 0,19mm 0,19mm 0,20mm 0,20mm 0,20mm 0,21mm

±0,30% ±0,30% ±0,30% ±0% ±0,30% ±0,50% ±1,00%

Q350

0,32mm 0,32mm 0,32mm 0,32mm 0,32mm 0,34mm 0,35mm

±0,31% ±0,32% ±0,32% ±0,32% ±0,36% ±0,62% ±073%

Q390

0,49mm 0,49mm 0,49mm 0,49mm 0,50mm 0,52mm 0,54mm

±0,36% ±0,35% ±0,24% ±0,23% ±0,60% ±1,17% ±0,83%

1) VorgegebeneBildratevon1:1konntenichteingehaltenwerden;Bildraterealca.~1:2
2) VorgegebeneBildratevon1:1konntenichteingehaltenwerden;Bildraterealca.~1:3

Tab. 6: Einfluss der Solldichte (Messstrom beim Versuch) auf die ermittelten äquivalenten Durchgangsdurchmesser und deren
Schwankungen

Kornklasse 0,2 % 0,3 % 0,5 % 1,0 % 2,0 % 5,0 % 1) 10,0 % 2)

0,125–0,150 1,30±0,01 1,30±0,03 1,24±0,01 1,28±0,05 1,16±0,03 0,94±0,02 0,80±0,00

0,150–0,180 4,71±0,07 4,70±0,10 4,66±0,03 4,49±0,05 4,42±0,03 3,65±0,06 3,12±0,15

0,180–0,212 9,83±0,11 9,77±0,41 9,94±0,10 9,44±0,25 9,41±0,12 7,95±0,25 7,01±0,41

0,212–0,250 12,53±0,06 12,44±0,21 12,05±0,09 12,38±0,08 11,58±0,18 10,16±0,15 9,35±0,30

0,250–0,300 15,16±0,02 15,25±0,42 15,44±0,18 15,12±0,34 14,87±0,08 14,00±0,13 13,39±0,26

0,300–0,355 18,92±0,05 19,00±0,24 19,05±0,10 19,07±0,05 18,72±0,23 18,71±0,29 18,41±0,17

0,355–0,425 18,73±0,20 18,59±0,32 18,64±0,21 18,86±0,17 19,17±0,09 20,31±0,24 20,34±0,23

0,425–0,500 9,71±0,09 9,66±0,23 9,59±0,09 9,81±0,23 10,36±0,23 11,77±0,26 12,76±0,68

0,500–0,600 5,65±0,03 5,82±0,17 5,85±0,08 5,92±0,13 6,33±0,15 7,57±0,37 8,88±0,23

0,600–0,710 1,70±0,09 1,68±0,09 1,74±0,13 1,67±0,04 1,89±0,12 2,60±0,11 3,11±0,25

0,710–0,850 0,76±0,06 0,73±0,02 0,81±0,07 0,80±0,03 0,97±0,05 1,14±0,09 1,62±0,18

0,850–1,000 0,48±0,07 0,47±0,02 0,45±0,04 0,57±0,04 0,60±0,02 0,66±0,16 0,69±0,09

Messzeit 4.004s 2.306s 1.711s 838s 454s 225s 170s

1) VorgegebeneBildratevon1:1konntenichteingehaltenwerden;Bildraterealca.~1:2
2) VorgegebeneBildratevon1:1konntenichteingehaltenwerden;Bildraterealca.~1:3

Tab. 7: EinflussderSolldichte(MessstrombeimVersuch)aufdieermitteltenKornklassenbelegungenundderenSchwankungen



tungsparameterliegendengewonnenenMesspro-
benzugrunde:

• Drehteilermitn:120U-1,

• Teilung:1:8,

• Aufbereitungsdauer:~20Minuten,

• Probenvolumen:ca.112cm³.

DerAufbereitungs-bzw.Probenvorbereitungsalgo-
rithmusistinBild12beschrieben.

4.2.1.4 Messung und granulometrische

Charakterisierung der Proben gesamt -

heit mit dem Camsizer®-Verfahren

ImErgebnisdero.a.Probenvorbereitungerfolgten
aufderGrundlagedesaufgestelltenMessalgorith-
mus Camsizer®-Untersuchungen zur Ermittlung
granulometrischerKennwerteundVerteilungenan
denaufbereitetenMessprobenderbereitgestellten
Nachstreumittelgemische des Typs I und Typs II
sowie den entsprechenden Ausgangsphasen Re-
flexpartikelgemenge und Griffigkeitskörpergemen-
ge.

Aus den aufbereiteten 8 Messproben wurden je-
weils3MessprobennachZufallskriterienentnom-
menundmitjeweils3facherMesswiederholungim
Camsizer® untersucht.Dabeiwurdendie integrale
unddifferenzialePartikelgrößenverteilungermittelt,
typischeStützstellendervolumenbezogenenParti-
kelgrößenverteilungausgewertetunddieKornklas-
senbelegungermittelt.DieMehrfach-undWieder-

holmessungen an den Messproben einer Proben-
gesamtheit(Nachstreumittelgemisch,Reflexkörper-
gemenge, Griffigkeitsmittelgemenge) sind die
Grundlage der Ableitung von Informationen über
diezuerwartendeWiederholpräzisiondesVerfah-
rens.DenBearbeiternwardabeibewusst,dasssig-
nifikantestatistischeAussagenzurVerfahrensprä-
zisionunterEinhaltungderRegelnderStatistikim
RahmendiesesVorhabensnichtzuleistenwaren.
Trotzdem erfordert die Bewertung des Verfahrens
zumindesteineabschätzendeVorstellungüberdie
zuerwartendeStreuungen.

InBild13sindbeispielhaftfürdieentsprechenden
Untersuchungen die Ergebnisse des Herstellers I
fürdieProbendesTypsIaufgeführt.

AusLageundFormderSummenkurve(Stetigkeit)
sind identifizierende Produktinformationen ables-
bar. Diese können durch gezielte Auswertungen
ausgewählterStützstellenderSummenkurveweiter
untersetzt und quantifiziert werden (siehe hierzu
Tabelle8,Tabelle9).

ZusätzlicheidentifizierendeInformationenliefertdie
abgeleitete differenzielle Partikelgrößenverteilung
inBild14(volumenbezogeneVerteilungsdichteq3
in%promm).

Die erfasste Häufigkeitsverteilung innerhalb des
Partikelgemenges ergibt produkttypische Verläufe
(unimodal,bimodal,multimodal)mitderMöglichkeit
der Gemengesegmentierung durch Definition von
Schwellwert(en)undentsprechendenRückschluss-
möglichkeitenaufdiedemGemengezugrundelie-
gendeKlassenanzahl.
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Bild 12: AblaufschemazurGewinnungrepräsentativerMessprobenauseinemhandelsüblichenLiefergebinde



WeiterhinkönnenausderSummenverteilungskur-
vederPartikel(hier:Bild13)markanteStützstellen
der Verteilungskurve detektiert und quantifiziert
werden. In diesem und den nachfolgenden Bei-
spielenhabenwirunsaufgrunddertypischenVer-
laufsformderKurvedazuentschlossen,denäqui-
valentenDurchgangsdurchmesserbeieinemHauf-
werksdurchgangvonQ3 =10%;50%und90%
als maßgebende Stützstellen und produktidentifi-
zierende Kennwerte zu beschreiben. InTabelle 8
sind diese jeweils als Mittelwerte von 3fach-Wie-
derholmessungen von jeder der 3 untersuchten
Messproben je Messgesamtheit (hier: Nachstreu-
mittelgemisch)einschließlichderermitteltenStan-
dardabweichungen als Maß für die Streuungen
unter Wiederholbedingungen aufgeführt. Es zeigt

sich, dass die Kennwerte (äquivalente Durch-
gangsdurchmesser) unter hoher Genauigkeit mit
Streuungen kleiner 0,6 % vom Kennwert unter
Wiederholbedingungen wieder gefunden werden
können.

Die Kategorisierung des Haufwerks ist in höchst-
möglicher Auflösung möglich (Tabelle 9). Aus der
gefundenen Belegung der Kornklassen lässt sich
erkennen, dass die Probenvorbereitung bzw. Ge-
winnungvonMessprobenzueinerdeutlichenStabi-
lisierungderProbenqualitätunddamitzueinerPra-
zisionsverbesserungbeiträgt.Nichtsdestotrotzsind
geringfügige Schwankungen aufgrund der Hauf-
werkseigenschaften nicht vollständig auszuschlie-
ßen,bewegensich jedoch–wiedie festgestellten
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Bild 13: IntegralerVerlaufderPartikelgrößenverteilungfürdasNachstreumittelgemengeH1T1N

Messprobe 2 

179,96 g 

130 ml

Messprobe 5 

179,35 g 

129 ml

Messprobe 6 

179,75 g 

128 ml

Q310 0,19mm±0,59% 0,19mm±0,52% 0,19mm±0,30%

Q350 0,32mm±0,32% 0,32mm±0,18% 0,32mm±0,31%

Q390 0,49mm±0,20% 0,49mm±0,20% 0,49mm±0,24%

Tab. 8: ÄquivalenteDurchgangsdurchmesserQ3(10);Q3(50);Q3(90)in[mm]alsKennwerte(Stützstellen)derSummenverteilung
H1T1N



Standardabweichungenaufzeigen– insehrengen
Grenzen.

Den dargestellten Untersuchungsergebnissen für
H1T1NlagdiemesstechnischeAnalysevonjeweils

etwa 10.300.000 Partikeln mit der Basic-Kamera
undweiterenetwa300.000PartikelnmitderZoom-
Kamera zugrunde. Die vollständigen Messergeb-
nisse füralleProbeneinschließlichdererderHer-
stellerH2undH3sindimBericht[21]aufgeführt.
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Kornklasse Messprobe 2 Messprobe 5 Messprobe 6 Mittelwert

<0,125 0,40±0,01 0,38±0,01 0,36±0,01 0,38 ± 0,02

0,125–0,150 1,25±0,03 1,25±0,01 1,24±0,01 1,25 ± 0,02

0,150–0,180 4,53±0,13 4,58±0,11 4,66±0,03 4,59 ± 0,10

0,180–0,212 9,74±0,23 9,61±0,26 9,94±0,10 9,76 ± 0,23

0,212–0,250 12,08±0,22 12,19±0,07 12,05±0,09 12,11 ± 0,14

0,250–0,300 15,56±0,27 15,22±0,15 15,44±0,18 15,41 ± 0,23

0,300–0,355 19,15±0,10 19,22±0,20 19,05±0,10 19,14 ± 0,14

0,355–0,425 18,60±0,28 18,86±0,16 18,64±0,21 18,70 ± 0,23

0,425–0,500 9,53±0,14 9,69±0,23 9,59±0,09 9,60 ± 0,16

0,500–0,600 5,88±0,04 5,78±0,07 5,85±0,08 5,84 ± 0,07

0,600–0,710 1,67±0,09 1,71±0,03 1,74±0,13 1,71 ± 0,09

0,710–0,850 0,83±0,06 0,79±0,03 0,81±0,07 0,81 ± 0,05

0,850–1,000 0,55±0,07 0,50±0,04 0,45±0,04 0,50 ± 0,06

>1,0 0,22±0,01 0,22±0,01 0,21±0,01 0,21 ± 0,01

Messzeit 1.700s 1.705 1.711 1.705s

Tab. 9: ErmittelteKornklassenbelegungfürH1T1Nin[Vol.-%]

Bild 14: VerlaufderdifferenziellenPartikelgrößenverteilungfürdasNachstreumittelgemengeH1T1N



IngleicherWeiseundmitentsprechendhoherGe-
nauigkeit(Standardabweichung)erfolgtediegranu-
lometrische Kennzeichnung des Griffigkeitsmittel-
gemenges H1T1G an jeweils etwa 8.700.000 er-

fassten Partikeln in der Basic-Kamera und ca.
240.000PartikelninderZoom-Kamera(Bild15,16
sowieTabelle10,11).
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Bild 15: IntegralerVerlaufderPartikelgrößenverteilungfürdasNachstreumittelgemengeH1T1G

Bild 16: VerlaufderdifferenziellenPartikelgrößenverteilungfürdasNachstreumittelgemengeH1T1G



DiegranulometrischeKennzeichnungfürdiesePro-
benserie wird vervollständigt durch die entspre-
chende Analyse des Reflexpartikelgemenges
H1T1R (Bild 17, 18 und Tabelle 12, 13). Bei den
Messungenwurdenjeweilsetwa7.700.000Partikel
mitderBasic-Kameraundetwa240.000Partikelmit
derZoom-KamerazurVermessungerfasst.Erwar-
tungsgemäßwerdenfürdieserelativgleichmäßigen
PartikelformendiebestenPräzisionsdatenermittelt.

In der exemplarisch vorgestellten Form erfolgte
eine granulometrische Kennzeichnung der vorlie-
gendenProbengesamtheit(Nachstreumittelgemen-
ge, Reflexpartikelgemenge, Griffigkeitsmittelge-
menge)auchfürdieTyp-I-ProbenderHersteller2
und3sowiedurchgängigauchfürdieProbendes
MarkierungstypsIIfürdieHerstellerH1,H2undH3.
DieentsprechendenErgebnisseundGrafikensind
detailliertimBericht[21]aufgeführt.

Aus einer vergleichenden Gegenüberstellung der
granulometrischen Kennwerte und Graphen der

Ausgangsphasen Reflexpartikelgemenge, Griffig-
keitsgemenge, aber auch der fertigen Produkte
(Nachstreumittelgemisch)fürdieProduktederHer-
steller1,2und3lassensichcharakteristischeVer-
läufe für jedes Produkt sowie signifikante Unter-
schiedeinAufbauundZusammensetzungfüreine
deutliche Produktdifferenzierung extrahieren (Bild
19bis30).

Zusammenfassend lässt sich zum jetzigen Zeit-
punktfeststellen,dassKorngrößenverteilungQ3(x)
und insbesondere die Kornklassenbelegung
p3(x1;x2)sowieauchdieAuswertungderMessda-
tenbezüglichderVerteilungsdichteq3(x)signifikan-
te qualitative, aber auch quantitative Bewertungs-
kenngrößenundAussagenliefern.Dieverschiede-
nen Arten, Produkte und Hersteller sind dadurch
grundsätzlich differenzierbar. Die vorgestellten Er-
gebnisseundAuswertungenzeigen,dassdiever-
schiedenenTypenderNachstreumittelgemengeei-
geneVerläufeundKennwertezeigen.
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Kornklasse Messprobe 1 Messprobe 3 Messprobe 5 Mittelwert

<0,125 0,28±0,01 0,29±0,01 0,32±0,04 0,30 ± 0,02

0,125–0,150 1,02±0,03 1,04±0,01 1,06±0,05 1,04 ± 0,02

0,150–0,180 3,16±0,04 3,18±0,05 3,15±0,09 3,16 ± 0,02

0,180–0,212 6,25±0,27 6,18±0,31 6,10±0,33 6,18 ± 0,08

0,212–0,250 12,01±0,19 12,18±0,17 11,85±0,20 12,01 ± 0,17

0,250–0,300 20,55±0,39 20,44±0,25 20,36±0,46 20,45 ± 0,10

0,300–0,355 19,89±0,11 19,97±0,22 20,02±0,35 19,96 ± 0,07

0,355–0,425 14,60±0,14 14,57±0,08 14,77±0,47 14,65 ± 0,11

0,425–0,500 6,63±0,09 6,75±0,15 6,86±0,23 6,75 ± 0,12

0,500–0,600 4,21±0,02 4,18±0,13 4,25±0,07 4,21 ± 0,04

0,600–0,710 3,61±0,10 3,51±0,06 3,53±0,08 3,55 ± 0,05

0,710–0,850 3,87±0,04 3,74±0,08 3,82±0,09 3,81 ± 0,07

0,850–1,000 2,55±0,14 2,55±0,06 2,56±0,20 2,55 ± 0,01

1,000–1,180 1,16±0,02 1,19±0,02 1,14±0,05 1,16 ± 0,03

>1,18 0,22±0,01 0,24±0,02 0,22±0,01 0,23 ± 0,01

Tab. 11: ErmittelteKornklassenbelegungfürH1T1Gin[Vol.-%]

Messprobe 

149,56 g 

132 ml

1 Messprobe 

147,36 g 

128 ml

3 Messprobe 

144,50 g 

126 ml

5 

Q310 0,21mm±0,48% 0,21mm±0,55% 0,21mm±0,55%

Q350 0,32mm±0,18% 0,32mm±0,18% 0,32mm±0,48%

Q390 0,64mm±1,25% 0,64mm±0,48% 0,64mm±1,95%

Tab. 10: Äquivalente
H1T1G

DurchgangsdurchmesserQ3(10);Q3(50);Q3(90)in[mm]alsKennwerte(Stützstellen)derSummenverteilung
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Bild 17: IntegralerVerlaufderPartikelgrößenverteilungfürdasNachstreumittelgemengeH1T1R

Bild 18: VerlaufderdifferenziellenPartikelgrößenverteilungfürdasNachstreumittelgemengeH1T1R
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Kornklasse Messprobe 1 Messprobe 3 Messprobe 5 Mittelwert

<0,125 0,31±0,03 0,31±0,03 0,29±0,01 0,30 ± 0,01

0,125–0,150 1,12±0,04 1,10±0,03 1,08±0,03 1,10 ± 0,02

0,150–0,180 4,67±0,04 4,67±0,07 4,76±0,05 4,70 ± 0,05

0,180–0,212 10,32±0,20 10,77±0,20 10,96±0,06 10,68 ± 0,33

0,212–0,250 10,98±0,22 11,05±0,23 10,85±0,12 10,96 ± 0,10

0,250–0,300 11,22±0,14 11,73±0,23 11,77±0,19 11,57 ± 0,31

0,300–0,355 18,22±0,46 18,74±0,33 18,63±0,29 18,53 ± 0,27

0,355–0,425 22,28±0,18 21,70±0,27 21,66±0,19 21,88 ± 0,35

0,425–0,500 12,52±0,16 12,05±0,24 11,99±0,56 12,19 ± 0,29

0,500–0,600 7,10±0,12 6,84±0,30 6,85±0,11 6,93 ± 0,15

0,600–0,710 1,21±0,23 1,00±0,12 1,10±0,07 1,10 ± 0,11

>0,71 0,05±0,02 0,04±0,01 0,05±0,01 0,05 ± 0,01

Tab. 13: ErmittelteKornklassenbelegungfürH1T1Rin[Vol.-%]

Messprobe 

153,41 g 

101 ml

1 Messprobe 

151,72 g 

100 ml

3 Messprobe 

151,59 g 

100 ml

5 

Q310 0,19mm±0,30% 0,19mm±0,30% 0,19mm±0,01%

Q350 0,33mm±0,17% 0,33mm±0,17% 0,33mm±0,46%

Q390 0,49mm±0,48% 0,48mm±0,48% 0,49mm±0,12%

Tab. 12: Äquivalente
H1T1R

DurchgangsdurchmesserQ3(10);Q3(50);Q3(90)in[mm]alsKennwerte(Stützstellen)derSummenverteilung
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Bild 20: VergleichendeGegenüberstellungderProduktefürNachstreumittelgmengedesTypsI(differenziellePartikelgrößenvertei-
lung)

Bild 19: VergleichendeGegenüberstellungderProduktefürNachstreumittelgmengedesTypsI(integralePartikelgrößenverteilung)
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Bild 21: Vergleichende Gegenüberstellung der Ausgangsprodukte (hier: Reflexpartikelgemenge) des Typs I (integrale Partikel-
größenverteilung)

Bild 22: VergleichendeGegenüberstellungderAusgangsprodukte(hier:Reflexpartikelgemenge)desTypsI(differenziellePartikel-
größenverteilung)
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Bild 23: VergleichendeGegenüberstellungderAusgangsprodukte(hier:Griffigkeitsmittelgemenge)desTyps I (integralePartikel-
größenverteilung)

Bild 24: VergleichendeGegenüberstellungderAusgangsprodukte(hier:Griffigkeitsmittelgemenge)desTypsI(differenzielleParti-
kelgrößenverteilung)
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Bild 25: VergleichendeGegenüberstellungderProduktefürNachstreumittelgmengedesTypsII(integralePartikelgrößenverteilung)

Bild 26: Vergleichende Gegenüberstellung der Produkte für Nachstreumittelgmenge des Typs II (differenzielle Partikelgrößen-
verteilung)



37

Bild 27: Vergleichende Gegenüberstellung derAusgangsprodukte (hier: Reflexpartikelgemenge) des Typs II (integrale Partikel-
größenverteilung)

Bild 28: VergleichendeGegenüberstellungderAusgangsprodukte(hier:Reflexpartikelgemenge)desTypsII(differenziellePartikel-
größenverteilung)



38

Bild 29: VergleichendeGegenüberstellungderAusgangsprodukte(hier:Griffigkeitsmittelgemenge)desTypsII(integralePartikel-
größenverteilung)

Bild 30: VergleichendeGegenüberstellungderAusgangsprodukte(hier:Griffigkeitsmittelgemenge)desTypsII(differenzielleParti-
kelgrößenverteilung)



DieErgebnisseweisendaraufhin,dassesmöglich
erscheint,Charakteristika,KennwerteundGrenzen
füreinebessereUnterscheidung/Trennungsowohl
zwischenTyp1undTyp2alsauchzwischenver-
schiedenen Produkten eines Markierungstyps ab-
zuleiten.DieVerfahrenspräzisionunterWiederhol-
bedingungen weist das Camsizer®-Verfahren als
vergleichsweise sehr präzise aus. Unter Berück-
sichtigung der Wiederholpräzision, die in anderen
Laboratorienerreichtwurde (hier:Retsch-Applika-
tionslabor),lässtsichdiesbezüglichFolgendeszu-
sammenfassen:

• Die imErgebnisderUntersuchungen imBAM-
LabormitdemCamsizer®-Verfahrenerreichba-
rehohePräzisionunterWiederholbedingungen
an Nachstreumittelgemengen des Typs 1 und
Typs2werdenauchdurchdieUntersuchungen
inanderenLaboratorienbestätigt,

• aus den Untersuchungsergebnisse der BAM-
Untersuchungen unter Wiederholbedingungen
lassensichfolgendeErkenntnisseableiten:

– StreuungendereinzelnenFraktionsbelegun-
gen (differenzielle Verteilung) werden im
Rahmen dieser Untersuchungen i. d. R.
deutlichunterhalb±0,5M.-%festgestellt,

– die ermittelten äquivalenten Durchgangs-
durchmesserbei10%,50%und90%Par-
tikeldurchgangderjeweilswiederholtenMes-
sungenvariierenbeibeidenLaborsumdeut-
lichwenigeralsetwa1%relativ,

– dieSpannweitederPartikelgrößenverteilung
(integraleVerteilung)wirdimRahmendieser
Untersuchungen sowohl für flach als auch
steilgeneigteKurvenverläufesowieauchfür
methodisch „ungünstig geformte” Partikel
i.d.R.unterhalb1M.-%festgestellt.

Um auch eine Vorstellung über dieAuswirkungen
möglicher Verfahrensvariationen zur Ergebnisbe-
stimmungunterVergleichbedingungenableitenzu

können,wurdeweitereUntersuchungsansätze(Un-
tersuchungsansatzAundB)zurAbschätzungent-
sprechenderPräzisionenunterVergleichbedingun-
gen bzw. ungünstig überlagerten – jedoch praxis-
relevanten–Randbedingungendurchgeführt.

ZuersterfolgtenUntersuchungenimApplikationsla-
borderFirmaRetschanNachstreumittelgemengen
desTyps1undTyps2 (UntersuchungsansatzA),
vondenenvergleichbareProben invergleichbarer
Weise bereits im BAM-Labor untersucht wurden.
Insgesamt lassen sich die Randbedingungen für
dieseUntersuchungenwiefolgtzusammenfassen:

• MessprobenausgleicherProbengesamtheitmit
einheitlicher Homogenisierung/Aufbereitung
entsprechendKapitel4.1.1.3,

• gleiche Messroutine entsprechend Kapitel
4.1.1.2,

• gleiche Anzahl von Wiederholungsmessungen
jeLabor(n=3),

• gleiche Gerätekonfiguration, aber eigenes
Gerät,

• unterschiedlicheBearbeiter.

Mit den unter diesen Randbedingungen (normge-
rechte Vergleichbedingungen) gefundenen Ergeb-
nissensolleineVorstellungüberdiezuerwartende
Vergleichpräzision der Camsizer®-Messmethode
fürnachdemZufallsprinzipausgewählterepräsen-
tative Produkte von typischen Nachstreumittelge-
mengen(HerstellerI,Typ1,undHerstellerI,Typ2)
abgeleitet werden. Gleichzeitig wurde vereinbart,
dassdieMessungenderProbenimApplikationsla-
borderFirmaRetschmehrfachwiederholtwerden.
DamitistgleichzeitigdieOptiongegeben,dieWie-
derholpräzisionderBAM-Datenzubestätigenoder
aber zu relativieren (siehe auch o. a. zusammen-
fassendeBewertungzurAbschätzungderWieder-
holpräzisionsowieTabelle14bis17undBilder31
bis33).
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Messprobe 

g 

ml

7 Retsch Messprobe 

g 

ml

8 Retsch Messprobe 2, 

g 

ml

5, 6 BAM 

Q310 0,19±0,00mm 0,19±0,00mm 0,19±0,00 mm

Q350 0,31±0,00mm 0,31±0,00mm 0,32±0,00 mm

Q390 0,49±0,00mm 0,50±0,00mm 0,49±0,00 mm

Tab. 14: ÄquivalenteDurchgangsdurchmesserQ3(10);Q3(50);Q3(90)
H1T1NimVergleichvonLabormessungeninderBAMundim

in[mm]alsKennwerte(Stützstellen)
Retsch-Applikationslabor

derSummenverteilung



DiehoheWiederholpräzisionderBAMfindetsichin
denentsprechendenErgebnissendesRetsch-App-
likationslabors(StandardabweichungderStützstel-
len)bestätigt.

AuchdieErgebnissederKornklassenbelegungzei-
gen sehr gute Übereinstimmung (Tabelle 15). Die
absolutenAbweichungensindsehrgering (kleiner
1 Vol.-%). Darüber hinaus sind die Ergebnisse
jedenLaborsjeweilssehrstabil.Berücksichtigtman
die hier gewählte höchstmögliche Fraktionsauflö-
sunggemäßDINISO565,soerscheinenausprak-
tikablen Zusammenfassungen von Kornklassen
sogar noch weitere Präzisionsverbesserungen
möglich. VerbleibendeAbweichungen repräsentie-
ren den Einfluss von Streuungen des Verfahrens,
aberauchverbleibenderSchwankungenderMess-
proben im Ergebnis des Probenaufbereitungspro-
zesses.

EineAbschätzung der Vergleichpräzision soll aus
der Gegenüberstellung der äquivalenten Durch-
gangsdurchmesserbei10%,50%und90%Par-

tikeldurchgang für H1T1N dargestellt werden (Ta-
belle16).

IngleicherWeiseerfolgtenvergleichendeUntersu-
chungen für Proben des Markierungstyps II (hier:
H1T2N).DieentsprechendenErgebnissesindde-
tailliertimZwischenbericht[22]aufgeführt.Dieaus
denUntersuchungenableitbarenInformationenzur
Abschätzung einer erwartbaren Verfahrenspräzi-
sion unter Vergleichbedingungen lassen sich wie
folgtzusammenfassen:

• Im Ergebnis dieser Untersuchungen ist unter
normgerechtenVergleichbedingungenebenfalls
einehohePräzisionerreichbar:

– StreuungendereinzelnenFraktionsbelegun-
gen (differenzielle Verteilung) werden im
Rahmen dieser Untersuchungen i. d. R.
deutlichunterhalb±0,7M.-%festgestellt,

– die ermittelten äquivalenten Durchgangs-
durchmesserbei10%,50%und90%Par-
tikeldurchgangvariierenumetwa2%relativ
(Typ1)bzw.0,5%relativ(Typ2),
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Kornklasse BAM-Ergebnisse (n = 9) Retsch-Ergebnisse (n = 6) Abschätzung Vergleichbarkeit

<0,125 0,38±0,02 0,45±0,03 0,41±0,04(9,7 %)

0,125–0,150 1,25±0,02 1,47±0,06 1,34±0,12(8,9 %)

0,150–0,180 4,59±0,10 5,33±0,12 4,88±0,39(8,0 %)

0,180–0,212 9,76±0,23 10,75±0,42 10,16±0,59(5,8 %)

0,212–0,250 12,11±0,14 12,42±0,14 12,23±0,21

0,250–0,300 15,41±0,23 15,28±0,27 15,36±0,25

0,300–0,355 19,14±0,14 18,17±0,16 18,67±0,55

0,355–0,425 18,70±0,23 17,73±0,25 18,31±0,54

0,425–0,500 9,60±0,16 8,86±0,13 9,31±0,40

0,500–0,600 5,84±0,07 5,52±0,15 5,71±0,19

0,600–0,710 1,71±0,09 1,75±0,07 1,72±0,08

0,710–0,850 0,81±0,05 1,13±0,08 0,94±0,17

0,850–1,000 0,50±0,06 0,73±0,07 0,59±0,13(22,0 %)

>1,000 0,21±0,01 0,42±0,03 0,30±0,11

Tab. 15: Ermittelte Kornklassenbelegung
Applikationslabor

für H1T1N in [Vol.-%] im Vergleich von Labormessungen in der BAM und im Retsch-

Ergebnisse BAM (n = 9) Ergebnisse Retsch (n = 6) Abschätzung Vergleichbarkeit 

Q310 0,19±0,0009mm 0,19±0,0009mm 0,19±0,0009mm(0,5 %) 

Q350 0,32±0,0009mm 0,31±0,0009mm 0,32±0,007mm(2,2 %)

Q390 0,49±0,001mm 0,50±0,003mm 0,49±0,003mm(1,4 %)

Tab. 16: AbschätzungVergleichbarkeitausdenermitteltenäquivalenten
fürH1T1NimVergleichvonLabormessungeninderBAMund

DurchgangsdurchmessernQ3(10);
imRetsch-Applikationslabor

Q3(50);Q3(90)in[mm]



41

Bild 31: VergleichendeGegenüberstellungderintegralenSummenverteilungskurvefürH1T1NimVergleichvonLabormessungen
inderBAMundimRetsch-Applikationslabor

Bild 32: VergleichendeGegenüberstellungderdiffernziellenSummenverteilungskurvefürH1T1NimVergleichvonLabormessun-
geninderBAMundimRetsch-Applikationslabor



– dieSpannweitederPartikelgrößenverteilung
(integraleVerteilung)wirdimRahmendieser
Untersuchungen sowohl für flach als auch
steilgeneigteKurvenverläufesowieauchfür
methodisch ungünstig geformte Partikel
i.d.R.unterhalb±1,5M.-%festgestellt,

– aufgrundderspezifischenLeistungskennlinie
der Camsizer®-Messapparatur ist die er-
reichbare Verfahrenspräzision im Vergleich
beimProbenmaterialdesTyps2höher(Typ-
1-Probe:1,2M.-%;Typ-2-Probe:0,9M.-%).

In einem weiteren Untersuchungsansatz (Unter-
suchungsansatzB)solltederFragenachgegangen
werden, in welcherArt und Weise sich die Über-
lagerungungünstigsterRandbedingungenwie

• ungleichesMessvolumen,

• ungleicheMessroutine,

• methodisch„ungünstigste”Partikelform,

• ungleicheGerätekonfigurationund

• unterschiedlicheBearbeiter

sichzueinermöglichenmaximalenmethodenindu-
ziertenStreuungüberlagernkönnen.ZurAbschät-
zungdieserBeiträge,wiesiez.B.beiSchiedsun-
tersuchungenwirksamwerdenkönnen,wurdendie
Untersuchungen im Labor der BAM, der Firma
RetschsowieeinemweiterenLaboranGriffigkeits-
mitteln des Typs 1 und Typs 2 eines Herstellers
durchgeführt(siehebeispielhaftTabelle17undBild
33).

Die Ergebnisse und jeweiligen Standardabwei-
chungen zeigen jeweils die hohe Stabilität der
MessergebnisseeinesjedenLaborsan.Sieweisen
darüber hinaus für die hier untersuchten Griffig-
keitsmitteldesTypsIauchaufeinemöglichehohe
Präzision unter Vergleichbedingungen hin. Als
Grund für die Messabweichungen beim Labor X,
diesichinsbesondereausdemVergleichderSum-
menkurvenandeuten,sindvorzugsweiseEinflüsse

ausAbweichungen bei der Vorbereitung und Ge-
winnungderMessprobezuvermuten.Inähnlicher
Weise,jedochmitgeringerenStandardabweichun-
gen,stelltsichderVergleichderErgebnissefürdie
ProbeH1T2Gdar.

UnterüberlagertenungünstigenRandbedingungen
(z. B. ungleiche Messprobengewinnung, unglei-
ches Messvolumen, ungleiche Messroutine) erge-
bendieermitteltenErgebnissefolgendesBild:

UnterüberlagertenungünstigenBedingungenwur-
den Spannweiten der Partikelgrößenverteilung
(integrale Verteilung) im Rahmen dieser Unter-
suchungensowohlfürflachalsauchsteilgeneigte
Kurvenverläufe sowie auch für methodisch „un-
günstig geformte” Partikel deutlich unterhalb
2M.-%(GriffigkeitsmittelTyp2)bzw.deutlichun-
terhalb4M.-%(GriffigkeitsmittelTyp1)festgestellt;
die ermittelten äquivalenten Durchgangsdurch-
messerbei 10%,50%und90%Partikeldurch-
gangvariierenumetwa10%relativ(Typ1)bzw.
1%relativ(Typ2).

Aus den durchgeführten Untersuchungen ergibt
sichTabelle18.
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Ergebnisse 

(Messprobe 

BAM 

1,3,5)

Ergebnisse Retsch

(Messprobe 6)

Ergebnisse Labor 

(Messprobe 7)

X Abschätzung 

Vergleichbarkeit

Q310 0,21±0,001mm 0,21±0,001mm 0,23±0,004mm 0,22±0,012mm(5,5 %)

Q350 0,32±0,001mm 0,32±0,000mm 0,32±0,007mm 0,32±0,000mm(0,5 %)

Q390 0,64±0,008mm 0,63±0,001mm 0,53±0,044mm 0,60±0,061mm(10,1 %)

Tab. 17: AbschätzungVergleichbarkeitausdenermitteltenäquivalentenDurchgangsdurchmessern
fürH1T1GimVergleichderLabormessungenvon3Laboratorien

Q3(10);Q3(50);Q3(90)in[mm]

Camsizer®-Verfahren

Abschätzungenzur
Wiederholpräzision

Differenzielle Partikelverteilung 

≤ ±0,5M.-%(BAM)
≤ ±0,5M.-%(Retsch)

Integrale Partikelverteilung

≤ ±1M.-%
(H1T1G;H1T1N;H2T2N;H3T2N)

Abschätzungenzur
Vergleichpräzision

Differenzielle Partikelverteilung 

≤ ±0,7M.-%(BAM)

Integrale Partikelverteilung

≤ ±2M.-%(Typ2,H1T2G)
≤ ±4M.-%(Typ1;H1T1G)

Tab. 18: Zusammenfassung derAbschätzung zur Camsizer®-

Präzision



Fazit

Damit kann in einem Fazit eingeschätzt werden,
dassimErgebnisderdurchgeführtenUntersuchun-
genzurAbschätzungdesmöglichenPräzisionspo-
tenzials das Camsizer®-Verfahren grundsätzlich
aufdiehierzukennzeichnendenAusgangsphasen
und zusammengesetzte Nachstreumittelprodukte
anwendbarist,stabileKennwerteundVerteilungen
ermitteltund–nebendensonstigenmethodischen
Vorteilen–offensichtlichaucheinmöglicheshohes
Präzisionspotenzial aufweist. Ein entsprechendes
Untersuchungsverfahren muss genaue Regelun-
genüberdieAufbereitung/VorbereitungderMess-
probesowieüberdieEinstellparameterdesMess-
modusenthalten.DieeinzelnenDarstellungenzur
Ableitungdero.a.Schlussfolgerungensindinden
AnlagenderBerichte[21]und[22]detailliertaufge-
führt.

4.2.1.5 Konventionelle Untersuchungen der

ausgewählten Reflexpartikelgemenge,

Griffigkeitsmittelgemenge und Nach -

streumittelgemische

An aufbereiteten Messproben der bereitgestellten
repräsentativenProbengesamtheitausNachstreu-
mittelprodukten und ihren dazugehörigen Aus-
gangsstoffen Reflexpartikelgemenge und Griffig-
keitsgemenge wurden ebenfalls die granulometri-
schenUntersuchungenentsprechenddenkonven-
tionellen Siebanalysen gemäß EN 1423 durchge-
führt. Diese dienen generell der Ermittlung einer
Vergleichsgrundlage der eingeführten konventio-
nellen Vorgehensweise zur neuen Messmethodik,
aberaucheinerAbschätzungderkonventionellzu
erwartendenPrazisionsdaten.ImSpeziellensollen
durchdieseUntersuchungenInformationenfüreine
grundsätzliche Bewertung des Probemateriales
entsprechend den Anforderungen der EN 1423
sowie InformationenzuStreuungenunterWieder-
hol- und Vergleichbedingungen mit dem hier zu-
grunde liegenden Probenmaterial gewonnen wer-
den.AberauchdieFragenachmöglichenmetho-
denspezifischenDifferenzender jeweiligenErgeb-
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Bild 33: VergleichderSummenkurvederPartikelgrößenverteilungfürH1T1GimVergleichderLabormessungenvon3Laborato-
rien



nisse bzw. einer möglichen Übertragbarkeit/Adap-
tion der Camsizer®-Untersuchungsergebnisse auf
Ergebnisse mit dem eingeführten Siebverfahren
Beantwortungfinden.

UnterBerücksichtigungderCamsizer®-Ergebnisse
für die jeweiligeMessprobe (Griffigkeitsmittel,Re-
flexpartikel, Nachstreumittelgemisch) sowie der
maximalenSiebkombinationderSieb-Wurfmaschi-
ne„AS200”(9Siebe)wurdederjeweiligeSiebsatz
zurkonventionellenUntersuchungderPartikelgrö-
ßenverteilung entsprechend der Abstufung R40/3
gemäßDINISO565zusammengesetzt.ZumEin-
satz kam ein fabrikneuer kalibrierter Siebsatz.
Dabei sollte die Anzahl der Stützstellen (Siebbö-
den)möglichstmaximiertsein.UnterBerücksichti-
gung derAnforderungen in ISO 2591, Kapitel 7.1
wurdesowohlfürProbendesTyps1alsauchTyps
2einUntersuchungsvolumenvonV~120cm³fest-
gelegt.AuchwennmithoherWahrscheinlichkeitan-
zunehmenist,dasseinderartigesUntersuchungs-
volumeni.d.R.nichtinderPraxiszurAnwendung
kommtunddamitdiehierabgeleitetenPräzisions-
informationeninderTendenzzugünstigliegenwer-
den,waresimRahmenderUntersuchungenwich-
tig, eine höchstmögliche Präzision anzustreben.
Außerdem ist bei dieser Vorgehensweise zu be-
rücksichtigen, dass der Einfluss des Probenvolu-
mens bei der nachfolgenden vergleichenden Ver-
fahrensbewertungausgeschlossenwurde.

DieSiebanalyseerfolgtemithilfeeinerautomatisier-
tenWurf-Siebmaschine„Retsch„AS200”(Bild34)
mitdenParametern:

• Amplitudenwert:2,3(leichterSteilwurf),

• Intervallsiebung,

• Gesamtsiebdauer:15Minuten.

In einer ersten Siebserie wurde unter dem Ge-
sichtspunktderAufwandsbegrenzungderUntersu-
chungssiebsatz für die Proben desTyps 1 sowie
für diejenigen des Typs 2 minimiert. EineAnzahl
von maximal 9 Sieben sollte nicht überschritten
werden,umjeProbenureinenSiebturmuntersu-
chen zu müssen. Unter Berücksichtigung der mit
demCamsizer®-Verfahrenermitteltenspezifischen
PartikelgrößenverteilungenwarendieSiebtürmein
dererstenSiebserieaufgebaut(inTabelle19dar-
gestellt).

Je Untersuchungsprobe wurden 3 Wiederholmes-
sungen(Messprobe1-1;Messprobe1-2;Messpro-
be1-3)durchgeführt.
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Bild 34: SiebeinrichtungzurgranulometrischenKennzeichnunggemäßEN1423

Siebturm für 

Proben des Typs 1

Siebturm für 

Proben des Typs 2

untere Auffangschale untere Auffangschale

Sieb150µm Sieb600µm

Sieb180µm Sieb710µm

Sieb212µm Sieb850µm

Sieb250µm Sieb1.000µm

Sieb300µm Sieb1.180µm

Sieb355µm Sieb1.400µm

Sieb425µm

Sieb500µm

Sieb600µm

Tab. 19: SiebkombinationSiebserie1



Parallel erfolgtenSiebuntersuchungen imApplika-
tionslaborderFirmaRetschsowievon2weiteren
Laboratorien(LaborX;LaborY).ImErgebniseiner
vergleichendenGegenüberstellungdieserUntersu-
chungsergebnisse mit denen der BAM-Untersu-
chungen der Siebserie 1 wurde festgestellt, dass
die Kornklassenauflösung der BAM-Untersuchun-
genderSiebserie1unbefriedigendist.Ausdiesem
GrundeerfolgteeineÜberarbeitungderSiebkombi-
nationenundeswurdenweitereUntersuchungenin
einerSiebserie2durchgeführt(s.Tabelle20).

Aus den 3 Einzelergebnissen der Siebserie 1
(Messprobe 1-1, Messprobe 1-2, Messprobe 1-3)
unddem jeweiligenErgebnisderSiebserie2wird
fürdieuntersuchteNachstreumittelgemengesowie
dieentsprechendenReflexpartikelundGriffigkeits-
mittel die mittlere Fraktionsbelegung (differenziale
Verteilung) abgeleitet und die Streuungen dieses
Kennwertes der BAM-Messungen für die Anwen-
dungderSiebanalyseaufdievorliegendeProben-
gesamtheit unter r1-Wiederholbedingungen, d. h.
mit Berücksichtigung des Laboratoriumsproben-
Teilungsfehlers,gemäßEN932-6abgeschätzt.

EineAbschätzungderzuerwartendenStreuungen
der integralenKorngrößenverteilung (Sieblinie)er-
folgt unter Berücksichtigung der zulässigen Tole-
ranzenfürdieSiebmaschenweitengemäßDINISO
3310-1. Betrachtet wurden die tolerierbaren
SchwankungenderMittelwertederNennmaschen-
weiten±YgemäßSpalte(5),Tabelle2derDINISO
3310-1.DazuwurdendieSieblinienentsprechend

denSiebtoleranzen imQ3-Diagrammparallel ver-
schobenunddiedadurchzulässigeSpannweiteder
Kornklassenbelegung grafisch ermittelt. Die Ab-
schätzung erfolgte exemplarisch anhand einer er-
mittelten engen Partikelgrößenverteilung (steiler
Kurvenverlauf) sowie an einer breiten Partikelgrö-
ßenverteilung (flacher Kurvenverlauf) der hier zu
untersuchenden Probengesamtheit. Schwankun-
gen im Ergebnis der maximal zulässigen Einzel-
werte fürdieMaschenweitenentsprechendSpalte
(4),Tabelle2dero.a.Normwurdennichtbeider
Präzisionsabschätzung berücksichtigt, sodass die
abgeschätztenWertezurPräzisionderSiebanaly-
seeheroptimistischePrognosewertedarstellen.

FürdieAbschätzungderunterVergleichbedingun-
genbeiderartigenUntersuchungsprobenzuerwar-
tenden Streuungen wurden die Untersuchungen
aufdasApplikationslaborderFirmaRetschsowie
für stichpunktartige Einzeluntersuchungen auf 2
weitere externe Laboratorien (Labor X, Labor Y)
ausgedehnt. Den Fremdlaboratorien wurden je-
weils gleichartig aufbereitete und homogenisierte
TeilprobenderLaboratoriumsprobeübergeben,so-
dass eine Abschätzung unter R1-Vergleichbedin-
gungengemäßEN932-6erfolgt.Ermitteltwurden
sowohldieverschiedenenKornklassenbelegungen
(differenzielleVerteilung)alsauchdieintegraleVer-
teilung. Letztere wird durch Diskussion der Sum-
menkurvevergleichenddiskutiert.Zusätzlicherfolgt
eine punktuelle Betrachtung der Streuungen aus-
gewählter Stützstellen (Q3(10); Q3(50); Q3(90)).
DieQ3-GrafikwurdedurchdieEintragungvonHüll-
kurven,diesichaufgrundder zulässigenSiebma-
schentoleranzendurchVerschiebungderSummen-
kurve ergeben, ergänzt. Zur Einhaltung der erfor-
derlichen Bewertungsbedingungen werden ledig-
lichdieBAM-ErgebnissederSiebserie2mitdenen
derFirmaRetschbzw.einesweiterenLaborsver-
gleichenddiskutiert.UnterdenspezifischenRand-
bedingungen dieser Vorhabensbearbeitung ist
davon auszugehen, dass Bedingungen vorliegen,
dietendenzielleinehöherePräzisionandeuten,als
dies unter praktikablen Bedingungen zu erwarten
ist,daz.B.Probenahmefehlernichtberücksichtigt
wurden.

Insgesamt liegen den abschätzenden Betrachtun-
gen zur Siebpräzision von Nachstreumittelgemi-
schen, Reflexpartikel- und Griffigkeitsgemengen
unterWiederholbedingungenjeweils4Messungen
und unter Vergleichbedingungen bis zu jeweils 8
Messungenderinsgesamt18Probengesamtheiten
zugrunde.EsistandieserStelleaufgrunddermini-
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Siebturm für Siebturm für 

Proben des Typs 1 Proben des Typs 2

untere Auffangschale untere Auffangschale

Sieb150µm Sieb300µm(beiBedarf)

Sieb180µm(beiBedarf) Sieb425(beiBedarf)

Sieb212µm Sieb500µm(beiBedarf)

Sieb250µm Sieb600µm

Sieb300µm(beiBedarf) Sieb710µm

Sieb355µm Sieb850µm

Sieb425µm(beiBedarf) Sieb1.000µm

Sieb500µm Sieb1.180µm

Sieb600µm Sieb1.400µm

Sieb710µm Sieb1.700µm

Sieb850µm Sieb2.000µm(beiBedarf)

Sieb1.000µm(beiBedarf)

Sieb1.180µm(beiBedarf)

Sieb1.400µm(beiBedarf)

Tab. 20: SiebkombinationSiebserie2



malenLaboranzahl,Messwiederholungenundins-
gesamt unzureichenden statistisch-methodischen
Randbedingungennochmalsausdrücklichaufden
abschätzenden Charakter der diskutierten Ergeb-
nissehinzuweisen.

Um den Umfang dieses Abschlussberichtes nicht
zusprengen,werdenzurexemplarischenDarstel-
lungderdurchgeführtenUntersuchungenundAus-
wertungen(Tabelle21bis28undBild35bis38)le-
diglichdieErgebnissederProbenNachstreumittel-
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Kornklasse Messprobe 1-1 Messprobe 1-2 Messprobe 1-3 Messprobe 

(Serie 2)

2 Mittelwert

<0,15 0,91 0,94 0,92 5,76* 0,92 ± 0,02

0,150–0,180 4,98 4,63 4,69 4,77 ± 0,19 (4 %)

0,180–0,212 9,75 9,41 9,94 21,82* 9,70 ± 0,27 (2,8 %)

0,212–0,250 12,06 12,25 12,29 12,20 ± 0,12

0,250–0,300 13,75 13,08 13,49 13,76 13,52 ± 0,33

0,300–0,355 21,34 21,07 20,82 21,18 21,10 ± 0,22

0,355–0,425 20,08 21,37 20,88 20,59 20,73 ± 0,54

0,425–0,500 9,12 9,35 9,13 9,15 9,19 ± 0,11

0,500–0,600 8,02 7,90 7,85 5,53* 7,92 ± 0,09

0,600–0,710 1,15*

0,710–0,850 0,66*

0,850–1,0 0,26*

>1,0 0,14*

*nichtzurMittelwertbildungherangezogen

Tab. 21: DarstellungderKornklassenbelegungfürH1T1NnachSiebung(Wiederholbedingungen)

Kornklasse BAM M.-% Retsch Labor X Mittelwert

<0,150
5,76

0,9
5,73 ± 0,04

0,150–0,180 4,8

0,180–0,212
21,82

9,3
22,26 ± 0,62 (2,8 %)

0,212–0,250 13,4

0,250–0,300 13,76 13,9 13,83 ± 0,10

0,300–0,355 21,18 19,7 20,44 ± 1,05 (5,1 %)

0,355–0,425 20,59 20,8 20,70 ± 0,15

0,425–0,500 9,15 9,3 9,23 ± 0,11

0,500–0,600 5,53 5,6 5,57 ± 0,05

0,600–0,710 1,15 1,2 1,18 ± 0,04

0,710–0,850 0,66 0,6 0,63 ± 0,04

0,850–1,000 0,26

0,45 ± 0,07
1,0–1,18

0,14
0,5

1,18–1,40

>1,40

Tab. 22: DarstellungderKornklassenbelegungfürH1T1NnachSiebung(Vergleichbedingungen)
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gemisch,Reflexpartikelgemenge,Griffigkeitsmittel-
gemenge des Markierungstyps I von Hersteller 1
aufgeführt.EinedetaillierteDarstellungallerErgeb-
nisseandenbereitgestelltenProbenenthaltendie
Anlagen25bis140desBerichts[22].

DeutlichwirdeinerechtguteWiederholbarkeitder
jeweilsermitteltenFraktionsrückstände.Dieermit-
telten Streuungen unter Wiederholbedingungen
deutenstabileErgebnissean.DieStützstellender
SummenverteilungskurveQ3(10);Q3(50);Q3(90)
fürH1T1NlassensichmithoherPräzisionwieder
finden.

InBild35isteinesehrguteÜbereinstimmungder
3 Laborergebnisse festzustellen. Aufgrund der
produktspezifischenEigenschaften(wohlgeformte
Partikel) liegen Siebkurve und Camsizer®-Kurve
nahezudeckungsgleichsehrgutübereinander.

AusLageundNeigungderermitteltenSiebkurve
lassen sich unterAnsatz der zulässigenToleran-
zen der Siebmaschenweiten Informationen über
dieproduktbezogenetolerierbareSpannweiteder
Fraktionsbelegungenableiten.

Für das Reflexpartikelgemenge H1T1R sind die
ErgebnisseinTabelle24und25dargestellt.

Ergebnisse BAM Ergebnisse Retsch 
Abschätzung 

Vergleichbarkeit 

Q310 0,193mm 0,195mm 0,19±0,001mm(0,5 %)

Q350 0,310mm 0,307mm 0,31±0,002mm(0,6 %)

Q390 0,481mm 0,483mm 0,48±0,002mm(0,4 %)

Tab. 23: DarstellungderStützstellenlageQ3(10);Q3(50);Q3(90)fürH1T1NnachSiebung(Vergleichbedingungen)

Bild 35: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T1NnachSiebung(Vergleichbedingungen)
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Bild 36: GrafischeAbschätzungderzulässigenStreuungenderSiebkurveunterAusnutzungderzulässigenToleranzenderSieb-
maschenweiten

Kornklasse Messprobe 1-1 Messprobe 1-2 Messprobe 1-3 Messprobe 2 
(2010)

Mittelwert

<0,15 0,85 0,83 0,87 5,59* 0,85 ± 0,02

0,150–0,180 4,35 4,34 4,49 – 4,39 ± 0,08

0,180–0,212 9,53 9,47 9,83 20,82* 9,61 ± 0,19

0,212–0,250 10,83 11,08 10,72 – 10,88 ± 0,18

0,250–0,300 9,71 9,65 9,64 10,25 9,81 ± 0,29 (3,0 %)

0,300–0,355 19,92 19,74 19,88 19,81 19,84 ± 0,08

0,355–0,425 24,71 24,84 24,66 24,07 24,57 ± 0,34

0,425–0,500 12,07 12,02 11,93 11,68 11,93 ± 0,17

0,500–0,600 8,04 8,04 7,99 7,09* 8,02 ± 0,03

0,600–0,710 0,67*

0,710–0,850 0*

>0,850

*nichtzurMittelwertbildungherangezogen

Tab. 24: DarstellungderKornklassenbelegungfürH1T1RnachSiebung(Wiederholbedingungen)
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Auch für H1T1R ergibt sich gute Übereinstim-
mung;methodischbedingteEffektesindnichtde-
tektierbar.

Die Ergebnisse für das Griffigkeitsmittelgemenge
H1T1Gsind inTabelle26und27dargestellt.Der
Tabelle28istdieStützstellenlagefürH1T1Gnach
Siebungzuentnehmen(Vergleichbedingungen).

Kornklasse BAM M.-% Retsch Labor X Mittelwert

<0,150
5,59

0,8
3,97±0,24 5,09 ± 0,97

0,150–0,180 4,9

0,180–0,212
20,82

9,8
22,43±0,85 21,35 ± 0,94 (4 %)

0,212–0,250 11,0

0,250–0,300 10,25 10,4 11,90±0,23 10,85 ± 0,91

0,300–0,355 19,8 18,7 20,70±0,10 19,74 ± 1,00 (5 %)

0,355–0,425 24,07 24,8 22,40±0,46 23,76 ± 1,23 (5,1 %)

0,425–0,500 11,68 11,8 11,78±0,40 11,75 ± 0,06

0,500–0,600 7,09 7,7
6,83±0,44 7,66 ± 0,79 (10,2 %)

0,600–0,710 0,67 0,7

0,710–0,850

0

0,1

0 0,07 ± 0,12

0,850–1,000

0,1
1,0–1,18

1,18–1,40

>1,40

Tab. 25: DarstellungderKornklassenbelegungfürH1T1RnachSiebung(Vergleichbedingungen)

Bild 37: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T1RnachSiebung(Vergleichbedingungen)
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Kornklasse Messprobe 1-1 Messprobe 1-2 Messprobe 1-3 Messprobe 2 
(Serie 2)

Mittelwert

<0,15 1,01 1,08 1,11 4,85* 1,07 ± 0,05

0,150–0,180 4,31 4,40 4,38 – 4,36 ± 0,05

0,180–0,212 6,13 6,19 6,40 20,37* 6,24 ± 0,14

0,212–0,250 14,40 14,13 13,98 – 14,14 ± 0,21

0,250–0,300 21,37 21,50 21,19 21,56 21,41 ± 0,16

0,300–0,355 25,07 24,62 25,38 25,23 25,08 ± 0,33

0,355–0,425 14,47 14,93 14,69 13,66 14,44 ± 0,55 (3,8 %)

0,425–0,500 3,74 3,85 3,64 4,07 3,83 ± 0,18

0,500–0,600 9,50 9,29 9,23 2,58* 9,34 ± 0,14

0,600–0,710 2,54*

0,710–0,850 3,25*

0,850–1,0 1,19*

>1,0 0,69*

*nichtzurMittelwertbildungherangezogen

Tab. 26: DarstellungderKornklassenbelegungfürH1T1GnachSiebung(Wiederholbedingungen)

Kornklasse BAM M.-% Retsch Labor X Mittelwert

<0,150
4,85

0,8
3,40±0,26 4,38 ± 0,85 (19,3 %)

0,150–0,180 4,1

0,180–0,212
20,37

6,0
19,26±0,47 20,31 ± 1,02 (5 %)

0,212–0,250 15,3

0,250–0,300 21,56 21,4 25,67±0,38 22,88 ± 2,42 (10,6%)

0,300–0,355 25,23 23,4 25,14±0,39 24,59 ± 1,03

0,355–0,425 13,66 14,2 12,69±0,24 13,52 ± 0,77

0,425–0,500 4,07 4,3 4,10±0,13 4,16 ± 0,13

0,500–0,600 2,58 2,5 5,10±0,37
5,21 ± 0,17

0,600–0,710 2,54 2,9

0,710–0,850 3,25 2,6 4,64±0,61 3,50 ± 1,04 (29,7%)

0,850–1,000 1,19

2,14 ± 0,37
1,0–1,18

0,69
2,4

1,18–1,40

>1,40

Tab. 27: DarstellungderKornklassenbelegungfürH1T1GnachSiebung(Vergleichbedingungen)



ImBild38wirdeinebreitereStreuungderLageder
jeweilsermitteltenSummenkurvederPartikelvertei-
lungangezeigt.UnterBerücksichtigungzulässiger
ToleranzenderSiebmaschenweitenergibtsichda-
rausimsteilstenKurvenbereicheinezuerwartende
Spannweite der Rückstände von bis zu 14 M.-%.
GleichzeitigzeigtdieAbbildungeinedeutlicheAb-
weichung der Camsizer®-Summenkurve vom Ver-
laufderSiebkurvenmitzunehmenderPartikelgröße
an.IndiesemFallsindCamsizer®-undSiebkurve
ohne weitere Korrekturen nicht miteinader ver-
gleichbar.DieseDiskrepanzistAusdruckeinerme-
thodischbedingtenAbweichung,dieursächlichauf
diePartikelformdesAnalyseguteszurückzuführen
ist.MitzumehmenderAbweichungderPartikelvon
derKugelformtrittdiesermessmethodischbeding-
teEffektauf,aufdenimKapitel4.2.1.6näherein-
gegangenwerdenwird.

Für alle weiteren Proben der Untersuchungsge-
samtheit erfolgen die Siebuntersuchungen und

AuswertungeningleicherWeise,wiediesbeispiel-
haft für die Ausgangsmaterialien und das Nach-
streumittelprodukt H1T1 dargestellt wurde (siehe
hierzuBericht[22]).

Aus den Ergebnissen der konventionellen Kenn-
zeichnungderPartikelgrößenverteilungsowohlder
Nachstreumittelgemischealsauchderenjeweiligen
Reflex-undGriffigkeitsgemengensindzusammen-
fassendfolgendeSchlussfolgerungenabzuleiten:

• Die ermittelten Summenkurven der integralen
Partikelgrößenverteilung (Q3-Verteilung über
der Korngröße) liefern nach Verlauf (Wende-
punkte) und Lage (Anstieg; Verteilungsbreite)
qualitativeUnterscheidungsmerkmale.

• DieGenauigkeitderAussage(qualitativeUnter-
scheidungsmerkmale wie z. B. Wendepunkte)
istdurchdiegewählteGemengeabstufungund
diebeschränkteAnzahlanStützstellenstarkbe-
grenzt.
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Ergebnisse BAM Ergebnisse Retsch Ergebnisse Labor X Abschätzung 
Vergleichbarkeit

Q310 0,198mm 0,207mm 0,204mm 0,20±0,005mm(2,5 %)

Q350 0,307mm 0,306mm 0,303mm 0,305±0,002mm(0,6 %) 

Q390 0,510mm 0,520mm 0,495mm 0,508±0,012mm (2,4 %)

Tab. 28: DarstellungderStützstellenlageQ3(10);Q3(50);Q3(90)fürH1T1GnachSiebung(Vergleichbedingungen)

Bild 38: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T1GnachSiebung(Vergleichbedingungen)



• Danur für dieProbenH3T1RundH3T2Rent-
sprechende Herstellerspezifikationen für Quali-
tätsanforderungenderEN1423andieKorngrö-
ßenverteilungvorlagen,konntedurchdieLabo-
ratorien lediglich für diese Proben übereinstim-
mend der Nachweis geführt werden, dass die
Qualitätsanforderungen der EN 1423 an die
Korngrößenverteilungeingehaltenwerden.

• Nach vergleichender Gegenüberstellung der
SiebkurvenfürdasNachstreumittelgemischund
deren Ausgangsphasen Griffigkeitsmittel und
ReflexpartikelsowohlfürdieProbendesTyps1
alsauchdesTyps2vonHersteller2mussauf
einefehlerhafteMischungder jeweiligenNach-
streumittelgemenge oder Zusammenstellung
der bereitgestellten repräsentativen Proben
unter Ausschluss der Griffigkeitspartikel ge-
schlossenwerden.

• DieAuswertungderSiebergebnisseergabdiein
Tabelle 29 dargestellten abschätzenden Präzi-
sionsdaten.

Fazit

• Im Ergebnis der konventionellen Siebuntersu-
chungenkannunterWiederholbedingungeneine
hohe Präzision erreicht werden; berücksichtigt
mandielangjährigenErfahrungenbeiderSieb-
analysederartigerPartikelgemengen,sowerden
inderPraxisSchwankungenderFraktionsbele-
gungum±1M.-%alssehrpräziseMessungen
eingeschätzt.BeioptimiertenRandbedingungen
(Messtechnik,Probenaufbereitung,Sorgfalt)und
unter strikter Beachtung der Prüfvorschriften
kanneineähnlichhoheWiederholpräzisiondes
konventionellen Siebverfahrens im Vergleich
zumCamsizer®-Verfahrenerreichtwerden.

• DieStabilitätderErgebnisseerscheintabhängig
von der Partikelgeometrie (Formeinfluss); so
werden Streuungen der Fraktionsbelegung bei
der Untersuchung von Nachstreumittelgemi-
schenimBereich±0,5M.-%festgestellt,diesich
für Griffigkeitspartikel in einer Größenordnung
von±0,8M.-%ergeben.
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Probe

Wiederholbedingungen Vergleichbedingungen

Differenzielle Verteilung Integrale Verteilung Differenzielle Verteilung Integrale Verteilung

Max. Streuung 
Fraktionsbelegung

Spannweite 
Summenkurve

Max. Streuung 
Fraktionsbelegung

Streuung 
Stützstellen

Spannweite 
Summenkurve

H1T1N ±0,5M.-% ≤9M.-% ±1,0M.-% ±0,6% ≤11M.-%

H1T1R ±0,3M.-% ≤9M.-% ±1,2M.-% – ≤9M.-%

H1T1G ±0,6M.-% ≤10M.-% ±2,4M.-% ±2,5% ≤14M.-%

H1T2N ±0,5M.-% ≤11M.-% ±3,0M.-% – ≤14M.-%

H1T2R ±0,6M.-% ≤12M.-% ±2,5M.-% – ≤13M.-%

H1T2G ±0,6M.-% ≤13M.-% ±3,1M.-% ±0,6% ≤13M.-%

H2T1N ±0,5M.-% ≤9M.-% ±0,5M.-% – ≤9M.-%

H2T1R ±0,3M.-% ≤5M.-% ±0,5M.-% – ≤6M.-%

H2T1G ±0,3M.-% ≤5M.-% ±2,5M.-% – ≤6M.-%

H2T2N ±0,5M.-% ≤22M.-% ±3,9M.-% – ≤22M.-%

H2T2R ±0,5M.-% ≤19M.-% ±2,6M.-% – ≤20M.-%

H2T2G ±0,8M.-% ≤24M.-% ±2,4M.-% – ≤26M.-%

H3T1N ±0,5M.-% ≤6M.-% ±0,5M.-% – ≤7M.-%

H3T1R ±0,3M.-% ≤6M.-% ±0,6M.-% – ≤7M.-%

H3T1G ±0,7M.-% ≤9M.-% ±2,0M.-% – ≤10M.-%

H3T2N ±0,6M.-% ≤10M.-% ±1,9M.-% – ≤13M.-%

H3T2R ±0,8M.-% ≤13M.-% ±1,3M.-% – ≤13M.-%

H3T2G ±0,7M.-% ≤10M.-% ±2,8M.-% – ≤13M.-%

Tab. 29: AbschätzungvonPräzisionsdatenausdenSiebuntersuchungen



• DieSchwankungenderintegralenPartikelvertei-
lungsinddeutlichhöheralsdiederdifferenziel-
lenVerteilung(Fraktionsbelegung).

• Obwohl die punktuell abgeschätzte Streuung
einzelner Stützstellen der Partikelgrößenvertei-
lung lediglich sehr geringe Schwankungen an-
deutet, vervielfältigen sich die festzustellenden
Schwankungen sowohl für die Fraktionsbele-
gungenalsauchdieSpannweitenderSummen-
kurven unter Vergleichbedingungen beträcht-
lich.

• Maßgebend für die Präzision der Siebanalyse
wirken sich neben der Qualität der Siebe, der
AbstufungderSiebsätzeundderMessgenauig-
keit einschließlich der Probenvorbereitung ins-
besonderediezulässigenToleranzenderSieb-
maschenweitengemäßDINISO3310-1aus.

• Die Größenordnung der zu tolerierenden
Schwankungen im Ergebnis der Siebanalyse
wirdbestimmtdurchdenAnstiegunddieVertei-
lungsbreite der Summenkurve der Partikelgrö-
ßenverteilung.

AlsErgebnissemitversuchspraktischerBedeutung
zurRückführbarkeitaufdieMethodikderSiebana-
lysederartigerPartikelgemengesindfestzuhalten:

• VariationenderSiebparameter(Amplitudenwert
ab1,3sowieSiebdauer≥ 10Minuten)bewirken
keine signifikanten Präzisionsverbesserungen
undlieferngutvergleichbareErgebnisse.

• Starke Verschmutzung der Siebe durch Zuset-
zungderMaschenmachteine intensiveReini-
gung der Siebböden (mechanisch; Ultraschall-
bad)nach3Siebungenerforderlich.

• Insgesamt ist ein hoherAufwand an Vorberei-
tung, Durchführung, Auswertung und Nachbe-
reitungerforderlich.

4.2.1.6 Herstellung der Vergleichbarkeit/
Übertragbarkeit von Sieb- und
Camsizer®-Summenkurven

AusdervergleichendenBetrachtungdernachdem
Camsizer®-VerfahrenundnachdemSiebverfahren
ermittelten Summenkurven der Partikelgrößenver-
teilungen ergeben sich folgende Schlussfolgerun-
gen:

• In Abhängigkeit von der Partikelform können
sich methodenbedingte Abweichungen zwi-

schen Siebung und digital-optischer Partikel-
analyse ergeben; die Spannweite der Abwei-
chungenkannsichdabeivon„vernachlässigbar
gering” bis zu „signifikant unterschiedlich” dar-
stellen (je kantiger und plattiger ein Partikel,
destogrößerdieAbweichung).

• Treten Abweichungen auf, so wird durch die
Camsizer®-Summenkurve im oberen Bereich
derKorngrößeni.d.R.einebreitereunddamit
gröbere Partikelgrößenverteilung angezeigt.
Diese Abweichungen sind auf folgende Ursa-
chenzurückzuführen:

Da entsprechend dem Camsizer®-Algorithmus
das Minimum aller maximalen Sehnen der op-
tischaufgenommenenPartikelflächealsPartikel-
breite erkannt wird, besteht mit zunehmender
Plattigkeit/KantigkeitderPartikeldieMöglichkeit,
dassdurchdiezusätzlicheandauerndemecha-
nischeAnregungderPartikelbeimSiebvorgang
diesesichoptimalausrichtenundnochdurchdie
Maschen schlüpfen bzw. aufgrund der zulässi-
genSiebmaschentoleranzennocheinegrößere
Siebmaschefindenunddurchschlüpfen.

Das bedeutet, dass die Siebkurve eine in den
BereichkleinererPartikeldurchmesserverscho-
beneLageeinnimmtundproPartikelgrößebzw.
SiebmehrPartikeldurchfallen(sieheBild39).

• Durch diese Erscheinung kommen methoden-
bedingte Effekte der Camsizer®-Auswertung
zumAusdruck(EffektederKornform,Effekteder
Fallorientierung), die theoretisch maximal bis
um den Faktor 1,414 x Kantenlänge Siebma-
sche vom Messwert der Siebung abweichen
können.

• mithilfe softwarebasierter Algorithmen kann
eine Adaption (Fittung) der Camsizer®-Ergeb-
nisse an die der konventionellen Siebuntersu-
chungen erreicht werden. Der Camsizer® wird
softwaregestützt auf das spezielleMaterial an-
gelernt.

DazuwirdeinmöglichstengerSiebfraktionsbereich
ausdemGemengeabgetrenntund imCamsizer®

untersucht,womitEffektederKorngrößenverteilung
ausgeschlossensind(s.Bild40).

Die sich dabei ergebenden typischenAbweichun-
gen werden mittels firmenspeziellen Fitting-Algo-
rithmusdannfürdieerneuteAuswertungderCam-
sizer®-Daten für alle Fraktionen herausgerechnet
(siehehierzuauchHandbuch[34].
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Aus den Ergebnissen der Siebanalyse und dem
Vergleich der ermittelten Summenkurven der Par-
tikelgrößenverteilung zu den entsprechenden
Camsizer®-Kurven ergab sich die Notwendigkeit
einerAdaptionvonCamsizer®-DatenandenSieb-
kurvenverlaufmittelseinerAnpassungsdateifürfol-
gendeProben:

• H1T1G, •H1T2N,H1T2R,H1T2G,

• H2T1G, •H2T2R,H2T2G,

• H3T1N;H3T1G, •H3T2N,H3T2G.

Die Erstellung einer Anpassungsfunktion für jede
der o. a. relevanten Proben erfolgte in der o. a.
Weise gemäß Kapitel 7.5.72 des Benutzerhand-
buches [27] unter Berücksichtigung zusätzlicher
Schulungsergebnisse [38] und wurde bei der ent-
sprechenden Auswertung der jeweiligen Probe in
diejeweiligeMessaufgabesoftwareseitigintegriert.
ImErgebnisdererforderlichenAdaptionenergaben
sichdie „gefitteten”Verteilungsverläufewie inden
Bildern41bis51aufgeführtist.
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Bild 39: AbleitungmethodischbedingtermöglicherAbweichungSiebung–Camsizer®

Bild 40: PrinzipderAnfittungderCamsizer®-MethodeanSieb-
kurve
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Bild 41: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T1GnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte

Bild 42: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T2NnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte
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Bild 43: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T2RnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer-Messwerte

Bild 44: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH1T2GnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte
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Bild 45: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH2T1GnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte

Bild 46: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH2T2RnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte



58

Bild 47: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH2T2GnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte

Bild 48: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH3T1NnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte



59

Bild 49: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH3T1GnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte

Bild 50: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH3T2NnachSiebungVergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte



Fazit

ImErgebnisderAuswertungenandenhierunter-
suchten repräsentativen Proben fürNachstreumit-
telgemische, Reflexpartikelgemenge und Griffig-
keitsmittelgemenge konnte durch die Anwendung
dieses Software-Algorithmus die im Ergebnis der
Camsizer®-Untersuchung ermittelte Partikelgrö-
ßenverteilungandievergleichbareSiebkurveder-
artigadaptiertwerden,dassSieb-undCamsizer®-
Kurvedeutlich innerhalbdesdurchdiezulässigen
SiebmaschentoleranzenmöglichenPräzisionskorri-
dorsliegen.

Aus diesem Grunde ist festzustellen, dass eine
Übertragbarkeit von Siebergebnissen und Cam-
sizer®-Ergebnissen(SummenkurvederPartikelver-
teilung) möglich ist und somit das Camsizer®-Ver-
fahrengrundsätzlichdasPotenzialeinesneuenund
vergleichbarenUntersuchungsverfahrensaufweist.

4.2.1.7 Vergleichende Betrachtungen für eine
abschätzende Bewertung der Verfahren

IndenKapiteln4.2.1.4und4.2.1.5wurdendieEr-
gebnisse der granulometrischen Untersuchungen
nach dem Camsizer®-Verfahren sowie nach kon-
ventioneller Siebanalyse dargestellt. Für eine de-
tailliertaufgelösteErgebnisdarstellungwirdaußer-
demaufdieumfangreichenZwischenberichte [21]
und[22]verwiesen.ObwohldieAnzahlderUnter-

suchungensowiedieRandbedingungenderMes-
sungen nicht den strengen Erfordernissen für die
ErmittlungendgültigerstatistischerKenngrößenzur
Beschreibung der jeweiligen Verfahrenspräzision
genügen,solldennochindiesemKapiteleinever-
gleichende Gegenüberstellung zumindest für eine
abschätzende Bewertung erfolgen. Die in Tabelle
30 aufgeführten Daten stellen die unter den ent-
sprechendenUntersuchungsbedingungen(Wieder-
holbarkeit bzw. Vergleichbarkeit) jeweils ungüns-
tigstenermitteltenWertederStandardabweichung
(Streuung) aus den Untersuchungen der Nach-
streumittelgemische, Reflexpartikelgemenge und
Griffigkeitsmittelgemengedar.Beiderbewertenden
BetrachtungwirddannvonderVorstellungausge-
gangen, dass die untersuchte Probengesamtheit
repräsentativfürdieGesamtheitderartigerBeistof-
fe für Fahrbahnmarkierungen ist und demzufolge
dieermitteltenStreuungenübertragbareRelevanz
fürdiegesamteProduktpalettedarstellenkönnen.

Fazit

FürdieBewertungderStreuungenbeiderSiebana-
lyse der hier untersuchten Probengesamtheit sind
nochfolgendeInformationenzuberücksichtigen:

• GemäßISO2591,Kapitel7.5.1sindimVerlauf
desSiebprozessesSiebverlustebiszu2M.-%
zulässig,
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Bild 51: DarstellungderSummenverteilungderPartikeldesHaufwerksH3T2GnachSiebung(Vergleichbedingungen)undAnfittung
derCamsizer®-Messwerte



• zulässige Toleranzen der Summenkurven wer-
denbestimmtdurchdiezulässigenSchwankun-
gen der Siebmaschenweiten sowie durch die
Breite der gewählten bzw. vorhandenen Parti-
kelgrößenverteilung,

• ausdenErfahrungenderPrüflaboratorienwird
berichtet,dasssichdieintegralePartikelgrößen-
verteilung (Summenkurve; Stützstellen der
Summenkurve)präziserreproduzierenlässtals
diedifferenzielleVerteilung(Fraktionsbelegung),

• Schwankungen der differenziellen Partikelgrö-
ßenverteilung (Fraktionsbelegung) im Bereich
±1 M.-% werden allgemein als gute Präzision
eingeschätzt.

Berücksichtigt man diese praktischen Informatio-
nensowiediebereitseingangserwähnteHerange-
hensweise,wonachmaximalmöglicheSchwankun-
genderSiebtoleranzennichtausgeschöpftwurden
(Einzelabweichungennichtberücksichtigt),undbe-
rücksichtigt außerdem die Tatsache, dass insge-
samt Randbedingungen bei der Siebanalyse ge-
währleistet wurden, die präzisionsverbessernde
Auswirkungen–unddamiteineimVergleichzuden
praktischenErfahrungeneher optimistische Präzi-
sionsschätzung – darstellen, so sind folgende
Schlussfolgerungenabzuleiten:

• Mittels Camsizer®-Methodik kann eine hohe
Präzision unter Wiederholbedingungen sowohl
fürdiedifferenziellealsauchintegralePartikel-
größenverteilungerreichtwerden,

• imGegensatzzudeno.a.Praxisberichtenkann
bei abgestimmter Siebmethodik und optimalen

Bedingungen die Wiederholpräzision der Sieb-
analyselediglichbeiderdifferenziellenPartikel-
größenverteilung(Fraktionsbelegung)inähnlich
geringenGrößenordnungenderStreuungenge-
fundenwerden,

• im Fazit lässt das Camsizer®-Verfahren neben
den methodischen Vorteilen und erweiterter
Kennwertableitungauchauf ein deutlichhöhe-
resPräzisionspotenzialschließen.

4.3 Ergebnisse der Bearbeitungs -
phase 2.2: Methodenentwicklung
zur granulometrischen Kenn -
zeichnung der Partikelform und
reflektorischer Eigenschaften

4.3.1 Darstellung des weiterführenden Kenn -
zeichungspotenzials der Camsizer®-
Methodik

Wiebereits imKapitel3.1sowie imRahmenwei-
terführender Diskussionen im Kapitel 4.2.1.2 und
4.2.1.6 zum Messprinzip des Camsizer®-Verfah-
rens ausgeführt, können aus dieser dynamischen
digital-fotooptischen Analyse der Partikel eines
Haufwerks weitere Kennwerte abgleitet werden.
Zum Verständnis des Kennzeichnungspotenzials
derCamsizer®-Methodikistesvongrundsätzlicher
Bedeutung, dass es sich dabei um ein dynami-
sches Messverfahren handelt, bei dem durch ein
definiertes Lichtfenster fallende Partikel über eine
Basic-undZoom-KameraerfasstundaufeinerPro-
jektionsflächeabgebildetwerden(Bild52).
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Camsizer®-Verfahren Siebung

Abschätzungenzur
Wiederholpräzision

Differenzielle Partikelverteilung
≤±0,5M.-%(BAM)

≤±0,5M.-%(Retsch)

Integrale Partikelverteilung
≤±1M.-%(H1T1G;H1T1N;H2T2N;H3T2N)

Differenzielle Partikelverteilung
≤±0,8M.-%(BAM;H2T2G)

≤±0,9M.-%(LaborX)
≤±1M.-%(LaborY)

Integrale Partikelverteilung
≤±10M.-%(breiteVerteilung;H1T1G)
≤±24M.-%(engeVerteilung;H2T2G)

Abschätzungenzur
Vergleichpräzision

Differenzielle Partikelverteilung
≤±0,7M.-%(BAM)

Integrale Partikelverteilung
≤±2M.-%(Typ2,H1T2G)
≤±4M.-%(Typ1;H1T1G)

Differenzielle Partikelverteilung
≤±4,0M.-%(BAM;H2T2N)

Integrale Partikelverteilung
≤±14M.-%(breiteVerteilung;H1T1G)
≤±26M.-%(engeVerteilung;H2T2G)

Tab. 30: Vergleichende Gegenüberstellung von ungünstigsten Präzisionsdaten (Streuungen), von Ergebnissen nach dem Cam-
sizer®-VerfahrenundausdenSiebuntersuchungenandervorliegendenProbengesamtheit



Die projizierte Fläche dieser über die Basic- oder
Zoom-KameraaufgenommenenPartikel(sieheBild
52)wirdüberdieAnnahmeeinesRotationsellipsoi-
desindieVolumenformüberführt(Bild53).

DiePartikelgrößenverteilung, aber auchdieErmitt-
lungcharakteristischergranulometrischerKennwer-
te eines Partikels (Größe, Form etc.) ist somit ab-
hängigvonderAusrichtungderPartikelundderre-
sultierendenAbbildung auf einer Projektionsfläche.
Esistdaherwichtigherauszuarbeiten,dassbeieiner
statischenBildauswertung–wiederMikroskopie–
diePartikelineinerstabilenVorzugsorientierungab-
gebildet werden (Vorteil: scharfe Abbildungen mit
hoherAuflösung,Nachteile:MessungwenigerParti-
kel,zeitaufwändig,schlechteStatistik),währendbei
einerdynamischenMessung(Camsizer®-Methodik)
diePartikelinBewegungunddabeiinzufälligerOri-
entierungabgebildetwerden(Vorteil:repräsentative
Messung großer Partikelzahlen in unkontrollier-

ter Fallposition). Durch die große untersuchte Pro-
bemengeunddieständigeVermessungimFallvor-
gang (s. Bild 54 und Bild 55) wird aber statistisch
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Bild 52: MessprinzipCamsizer® –OrientierungundProjektioneinesPartikelsaufderProjektionsflächeunddessenVermessung
(Quelle:SchulungsunterlagenFa.Retschsowie[25])

Bild 53: MessprinzipCamsizer®



sichergestellt, dassEinflüsseausderunkontrollier-
ten Fallposition aufgehoben werden und durch die
VielzahlangemessenenPartikelnalsvernachlässig-
barkleingeltenkönnen.Diesbringtdarüberhinaus
denVorteil,dassdiemittelsCamsizer®-Methodiker-
mittelten Ergebnisse quasi 3D-Informationen bzgl.
derPartikelwiderspiegelnunddamiteindeutlichhö-
heres statistisches Aussagepotenzial im Vergleich
zurMikroskopieenthalten.JedesPartikelwirdhoch
auflösendgerastertundinverschiedenenRaumrich-
tungengescannt.

Auf der Grundlage der beim Messvorgang durch
denCamsizer® aufgenommenenDigitalaufnahmen

derPartikelprojektionenundderdarinenthaltenen
hohenInformationsdichtekanndieCamsizer®-Aus-
wertesoftwaremittelseinersehnen-undtangenten-
gestützten mathematischen Auswertung eines
jedenPartikels(z.B.Feret-DurchmesserxFe;Mar-
tin-DurchmesserxMa;maximaleSehnexc undMini-
mumdermaximalenSehnen xcmin) eineVielzahl
an formtypischen Kennwerten liefern. Dabei han-
deltessichumfolgendeKennwerte:

• b/l(Breiten-/Längenverhältnis)
Dabei nehmen kreisförmige Partikel einen
b/l-Wert von 1 an; bei nadelförmigen Partikeln
gehtderb/l-Wertgegen0.

• SPHT(Rundheit)
Beschreibt das Verhältnis zwischen dem Flä-
cheninhalt und dem Umfang eines Partikels.
Dabei nehmen kreisförmige Partikel einen
SPHT-Wertvon1an;beiunregelmäßigenParti-
keln oder Partikeln mit rauer Oberfläche geht
derSPHT-Wertgegen0.

• SYMM
BeiderSymmetriebestimmungwirdinalleRich-
tungen der Abstand vom Schwerpunkt zum
Rand bestimmt. Der Symmetriewert wird dann
ausdemkleinstenVerhältnisderRadien(kleins-
terAbstandr1 zugrößtemAbstandr2)ermittelt
undsolldamitAnhaftungenoderBruchteileer-
kennbarmachen.
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Bild 54: Auswerteprinzip zur Ermittlung von Formkennwerten
(Quelle:SchulungsunterlagenFa.Retschsowie[25])

Bild 55: DefinitionderKornformkennwertedesCamsizers®



• CONV
mithilfe der Konvexität wird das Verhältnis der
realen Partikelfläche zur konvexen Hüllfläche
beschrieben.BeiglattenOberflächenohneKon-
kavitätergibtsichderKennwertgegen1;beiun-
regelmäßigenFlächenstrebtderWertgegen0.

InBild55sinddieKennwerteimEinzelnengemäß
[25,34]definiert.

Um den aktuellen analytischen Fragestellungen
besserentsprechenzukönnen,wurdedasAuswer-
tepotenzial des Camsizer® um die Erfassung der
GrauwertverteilunginnerhalbderPartikelerweitert.
Aus der Grauwertverteilung innerhalb eines Parti-
kelsgemäßBild6bzw.Bild56werdenmittelsver-
schiedenerAuswertemethodensogenannteTrans-
parenzkennwerte abgeleitet. Sie stellen die Grau-
werte im Partikelinneren im Verhältnis zum Grau-
wert des Hintergrundes dar. Der Schwellwert für
helleFlächenkannvariiertwerdenundführtzuun-
terschiedlichenKennwerten:

• Trans
DerKennwertbeschreibtdenFlächenanteilhell
zudunkelimPartikelbeieinemSchwellwertfür
diehelleFläche>25%desmaximalenGrau-
wertes.

• Transa
DerKennwertbeschreibtdenFlächenanteilhell
zudunkelimPartikelbeieinemSchwellwertfür
diehelleFläche>50%desmaximalenGrau-
wertes.

• Transb
DerKennwertbeschreibtdengemitteltenrealen
GrauwertderhellenBereicheimPartikelimVer-
gleich zum mittleren Grauwert des Hintergrun-
des,normiertaufgleichenFlächen.

Die Kennwerte können durch die Software volu-
men-oderpartikelbezogen(Index(0)oder(3))an-
gegebenwerden.

Ein weiteres Feature der Auswertemöglichkeiten
stellt die fotografische Erfassung der Partikel und
DarstellungderzugeordnetenForm-undTranspa-
renzkennwerte bei aktivierter Bilderfassungs- und
Auswertefunktiondar(beispielhaftBild57).

BeieinerderartigenAuswertungsindunbedingtdie
Messbereiche der Kameras zu beachten (Zoom-
Kamera: 30 µm bis 1.000 µm; Basic-Kamera:
720µmbis30mm).

4.3.2 Konventionelle Untersuchungen gemäß
EN 1423

4.3.2.1 Kennzeichnung Partikelqualität des
Reflexgemenges mittels Mikroskopie

Reflexperlen sind nach den derzeitigen techni-
schenAnforderungen [5, 10] neben ihrerPartikel-
größenverteilung auch bezüglich ihrer Kornform-
und Reflexionseigenschaften zu charakterisieren.
UmdasmöglichePotenzialderCamsizer®-Metho-
dikzurAnsprachevonKornform-undReflexionsei-
genschaftenzuüberprüfen,erfolgtezuerstgemäß
Aufgabenstellung eine entsprechende konventio-
nellemikroskopischeUntersuchungderzurVerfü-
gung gestellten repräsentativen Reflexperlen der
Hersteller 1-3 und der jeweiligen Typen 1 und 2
gemäßDINEN1423,AnhangD(Referenzverfah-
ren). Die Untersuchungen erfolgten mit dem Ziel,
den Anteil fehlerhafter sowie den Anteil kantiger
undartfremderReflexperlenalsaufsummiertenGe-
wichtsanteil entsprechendAnhang C der DIN EN
1423 zu ermitteln und den Nachweis zu führen,
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Bild 56: DefinitionderTransparenzkennwertedesCamsizers®

Bild 57: Ergebnis einer Partikelvermessung bezüglich Form-
undTransparenzkennwerten



dass die entsprechendenAnforderungen der DIN
EN1423,Kapitel4.4eingehaltensind.

FürdieimRahmendesForschungsvorhabenssei-
tensderHersteller1,2und3fürdieTypen1und2
zur Verfügung gestellten repräsentativen Proben-
materialien erfolgte die Herstellung von homoge-
nen Prüfmustern durch jeweils komplette Proben-
teilung und -homogenisierung der bereitgestellten
Stichproben zu 25 kg mittels Riffelteilers und an-
schließenderweitererFeinportionierungundEinen-
gungeinesnachZufallskriterienausgewähltenTei-
les mittels Drehteilers bis zur Herstellung einer
höher repräsentativen Stichprobe zu etwa 160 g.
GemäßAnhangDderDINEN1423warenfürdie
ErmittlungfehlerhafterGlasperlenweiterhindiefol-
gendenRandbedingungenzubeachten:

• Probensiebung,

• repräsentativeProbenahmeausSiebrückstand
der Analysensiebe und gleichmäßige Bestü-
ckung des Probenträgers (Klebestreifen) (s.
Bild58),

• RandbedingungenfürstatistischeAuswertung:

– Mindestanzahl:600Perlen,entnommenaus
gleichmäßig über die Oberfläche verteiltem
Bereich,

– jederBereich:mindestens100Glasperlen,

– keine Überschreitung der maximal zulässi-
gen Differenz zwischen höchster und nied-
rigster Zahl fehlerhafter Perlen:Δ max.: 20
absolut.

InAbweichungzudenVorgabendesKapitels7der
DINEN1423erfolgtezurErhöhungderAussage-
kraftdieSiebungderaufbereitetenrepräsentativen
ReflexpartikelprobenmitdemkomplettenSiebsatz
gemäßSiebreiheR40/3(höchstauflösendeAnzahl
anStützstellen).

Für die mikroskopischen Untersuchungen (siehe
Bild 59) wurden die Probenträger (ein bestückter
Klebestreifen mit der Probefläche l x b = 180 x
12mm) jeweilsmithilfeeines2-axialverfahrbaren
Probentisches ineinemMikroskop „Olympus57x
16”positioniert und imDurchlichtmodus in jeweils
6 Abschnitten optisch untersucht. Gleichzeitig
wurdejederAbschnittmithilfeeinerangekoppelten
Digital-Kamera auch optisch dokumentiert und für
die nachfolgende bildschirmgestützte Einzelaus-
wertungvorbereitet.DieAuswertungbzw.Bestim-

mungderindeneinzelnenAbschnittenderKlebe-
streifenprobejeFraktionenthaltenenAnteilefehler-
hafter Reflexperlen erfolgte bei Vergrößerungen
von 8-10/12.5-16/20-25/32- bis 40fach, um inAb-
hängigkeit von der jeweiligen Partikelgröße eine
möglichstgleicheoptischeVergrößerungzuerhal-
ten.

Ermittelt wurden durch eine visuelle Auswertung
desPrüfersderAnteilfehlerhafterPerlenmiteiner
Formstörung sowie der Anteil fehlerhafter Perlen
mitReflexionsstörung(Bild60).

DieSichtbarmachungvonReflexionsstörungener-
folgteübereineBenetzungderzuuntersuchenden
Proben mit Öl, um Lufteinschlüsse und optische
Fehlstellensichtbarzumachen(Bild61).Verschie-
deneÖlewurdenzurBenetzungausprobiert.Ver-
wendetwurdeletztlichhandelsüblichesSonnenblu-
menöl.

WährenddieDINEN1423gemäßAnhangC ins-
gesamt10FehlerkategorienvonForm-undRefle-

65

Bild 59: Mikroskopiemessplatz und mikroskopische Auswer-
tung

Bild 58: Darstellung der Aufbereitung zur Gewinnung einer
MessprobefürdiemikroskopischenUntersuchungen



xionsfehlerndefiniert,fordertderdortbeschriebene
AuswertealgorithmusjedochkeineseparateZuord-
nungderuntersuchtenPerlenzudenSchadenska-
tegorien,sonderneswirdeinaufsummierterAnteil
fehlerhafter Partikel angegeben. Im Rahmen des
Forschungsvorhabenswurdejedocheineweiterge-
hende Auswertung dahingehend durchgeführt,
dassüberdieerforderlichesummarischeErfassung
schadhafter Perlen hinaus je untersuchtem Aus-
schnitt eine Zuordnung zu den jeweiligen Scha-
denskategoriennachAnhangCerfolgte.Diesezu-
sätzlichen Informationen sollen im Rahmen von
weiterenUntersuchungengenutztwerden,umins-
besondereAussagen fürvergleichendeBewertun-
genderLeistungsfähigkeitundReproduzierbarkeit
derCamsizer®-Methodik imVergleichzudenauf-
wändigenkonventionellenVerfahrenbeiderErmitt-
lungfehlerhafterPerlennachDINEN1423zulie-

fern. Die so erhaltenen Ergebnisse stellen die
Bezugsgrößen für die nachfolgende Kennzeich-
nung der fehlerhaften Reflexperlen mittels Cam-
sizer®-Methodikdar.

FürdieAuswertungderAuszählergebnissewurde
eine Excel-gestützte Auswertungsdatei erarbeitet,
in der die erfassten fehlerhaften Perlen den ent-
sprechendenSchadenskategorienzugeordnetund
gleichzeitigstatistischausgewertetwurden.Umals
Bewertungskriterium für die entsprechende Leis-
tungsfähigkeit der Camsizer®-Methodik dienen zu
können,wareszurErhöhungderstatistischenAus-
sagekraftnotwendig,diepraktischhöchstmögliche
Aussagefähigkeit des konventionellen Verfahrens
anzustreben. Ein Beispiel für die aufwendige
mikroskopische Untersuchung undAuswertung ist
inTabelle31aufgeführt.
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Bild 60: BeispielefürdieZuordnungformfehlerbehafteterReflexperleninSchadenskategoriengemäßEN1423

Bild 61: BeispielefürdieZuordnungreflexionsfehlerbehafteterReflexperleninSchadenskategoriengemäßEN1423
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Probe: Glasperlen, Typ I  
Hersteller: 1

Fehlerkategorie (Anhang C DIN EN 1423) Auswertung

Formfehler Reflexionsstörung Anzahl Statistik
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0,6

1 247 7 2 2 10 12 1 1 1 6 1 42 0,40 17,00

2 239 7 1 3 12 18 0 1 0 8 0 50 0,00 20,92

3 240 6 2 2 10 14 2 0 0 9 2 45 0,83 18,75

4 210 4 1 4 5 17 2 2 0 7 2 42 0,95 20,00

5 245 10 4 3 4 18 2 3 1 6 2 51 0,82 20,82

6 218 5 2 6 11 15 2 0 1 10 2 52 0,92 23,85

Summe:   1.399

0,5

1 304 8 2 6 15 21 0 0 2 7 0 61 0,00 20,07

2 303 6 0 7 6 27 4 1 1 10 4 62 1,32 20,46

3 277 3 2 5 19 15 3 1 1 11 3 60 1,08 21,66

4 235 9 0 4 6 22 3 1 1 12 3 58 1,28 24,68

5 280 8 0 5 12 16 5 0 1 14 5 61 1,79 21,79

6 314 7 2 6 16 25 5 2 2 13 5 78 1,59 24,84

Summe:   1.713

0,425

1 389 6 3 9 14 18 6 1 1 16 6 74 1,54 19,02

2 353 8 3 7 13 18 4 2 1 13 4 69 1,13 19,55

3 429 7 3 7 10 26 4 0 0 15 4 72 0,93 16,78

4 437 9 1 10 12 23 6 2 1 16 6 80 1,37 18,31

5 415 8 4 7 12 20 7 0 3 26 7 87 1,69 20,96

6 388 6 1 6 13 16 4 1 1 38 4 86 1,03 22,16

Summe:   2.411

0,355

1 381 4 1 2 10 14 5 1 1 27 5 65 1,31 17,06

2 384 4 2 2 12 20 5 1 1 23 5 70 1,30 18,23

3 378 5 2 3 12 18 4 1 1 29 4 75 1,06 19,84

4 359 3 3 3 10 16 6 2 1 24 6 68 1,67 18,94

5 336 6 0 4 10 11 3 1 1 23 3 59 0,89 17,56

6 338 3 2 4 10 15 6 1 1 19 6 61 1,78 18,05

Summe:   2.176

0,3

1 261 6 3 7 9 17 8 0 0 17 8 67 3,07 25,67

2 242 5 2 7 5 15 7 2 0 14 7 57 2,89 23,55

3 283 4 3 8 5 19 8 1 2 15 8 65 2,83 22,97

4 306 6 2 5 6 21 11 0 0 14 11 65 3,59 21,24

5 298 8 0 6 4 18 6 4 0 12 6 58 2,01 19,46

6 315 6 3 7 5 25 8 2 2 18 8 76 2,54 24,13

Summe:   1.705

0,25

1 328 9 1 11 4 12 12 0 1 18 12 68 3,66 20,73

2 317 5 0 8 3 11 17 3 1 12 17 60 5,36 18,93

3 329 8 0 7 5 12 11 4 1 19 11 67 3,34 20,36

4 334 4 2 6 4 15 19 1 2 25 19 78 5,69 23,35

5 317 5 0 5 4 11 16 2 3 23 16 69 5,05 21,77

6 300 3 0 10 5 15 14 2 1 16 14 66 4,67 22,00

Summe:   1925

0,18

1 237 1 1 6 30 24 6 2 1 29 6 100 2,53 42,19

2 231 3 1 4 21 22 10 1 1 25 10 88 4,33 38,10

3 220 3 1 2 28 22 11 2 1 21 11 91 5,00 41,36

4 198 3 0 5 22 18 11 2 0 19 11 80 5,56 40,40

5 251 2 1 5 29 24 15 1 1 22 15 100 5,98 39,84

6 226 1 2 4 25 16 8 3 2 23 8 84 3,54 37,17

Summe:   1.363

Tab. 31: BeispieleinerMessprobenauswertungeinschließlichZuordnungzuFehlerkategorienundAnzahlfehlerhafterPartikel



Eine ausführliche und detaillierteAuswertung und
Zuordnung zu den Schadenskategorien für alle
ProbenderGrundgesamtheitistin[23]aufgeführt.

InsgesamtstützensichdieErgebnissedermikros-
kopischenAnalyseaufdieAnalysederinTabelle32
aufgeführtenPartikelanzahlen.

Im Ergebnis der Untersuchungen ergab sich für
jedeProbedieindenBildern62bis64dargestellte
Verteilung indeneinzelnenFehlerkategorienbzw.
Zuordnung/Zusammenfassung in die Schadens-
gruppen„SGFORM”und„SGREFLEXION”.

Zusammenfassendergibtsichzudenuntersuchten
MaterialprobenderHersteller1-3desTyps1dasin
Tabelle33dargestellteErgebnis.

KeinederuntersuchtenProbendesTyps1erfüllte
demnachdieAnforderungenandieQualitätskrite-
rienderDINEN1432(max.20M.-%Anteilfehler-
hafterPerlen).ObwohldieanteiligeZuordnungzu
den Fehlerkategorien identisch war, wurden die
seitens der Hersteller 1 und 3 angegebenen Er-
gebnisseeigenerQualitätsuntersuchungenzufeh-
lerhaftenPerleninihrenProdukten(leiderlagenfür
Hersteller2keineentsprechendenAngabenvor)in
deneigenenUntersuchungenumca.50%über-
schritten. Begründet kann diese Abweichung
nebendemextensivenUntersuchungsaufwandzur

Schaffung einer Validierungsgrundlage für die
nachfolgenden Camsizer®-Untersuchungen auch
durchdiebiszu13facherhöhteAnzahlanunter-
suchtenPerlengegenüberdennormativenVorga-
ben und die sich daraus ergebende erhöhte sta-
tistische Sicherheit. Im Rahmen einer normalen
betrieblichen Qualitätssicherung wird diese hohe

68

Probe Anzahl untersuchter Perlen

H1T1R 12.692

H1T2R 6.345

H2T1R 12.145

H2T2R 3.547

H3T1R 8.898

H3T2R 8.666

Tab. 32: AnzahlderuntersuchtenPartikel

Bild 62: ErgebnisderkonventionellenCharakterisierungderReflexpartikelgemengedesHerstellers1gemäßEN1423

Tab. 33: ZusammenstellungderUntersuchungsergebnissefür
ReflexpartikelprobendesTyps1nachDINEN1432,
Abschnitt4.4



AnzahlanuntersuchtenundausgewertetenPerlen
nichtineinemvertretbarenAufwand,wieunterden
im Rahmen des Vorhabens möglichen aufwändi-
genLaborbedingungenmöglichsein,sodassman

ausdenhierermitteltenDifferenzenaucheineVor-
stellung über die in der Praxis zu erwartenden
Schwankungenableitenkann.Umsowichtigerwar
es,dieunteroptimiertenLaborbedingungengefun-
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Bild 63: ErgebnisderkonventionellenCharakterisierungderReflexpartikelgemengedesHerstellers2gemäßEN1423

Bild 64: ErgebnisderkonventionellenCharakterisierungderReflexpartikelgemengedesHerstellers3gemäßEN1423



denen Ergebnisse als Zielwert anzusetzen, um
eine vergleichbare Bewertungsgrundlage zu den
Möglichkeiten eines automatisierten Messverfah-
rensmitdeutlicherhöhterstatistischerAussagefä-
higkeit, wie es die Camsizer®-Methodik darstellt,
zuerhalten.

ReflexperlendesTyps2allerHerstellererfüllenim
ErgebnisderUntersuchungenderBAMdieQuali-
tätskriteriennachDINEN1432,Abschnitt4.4.Auch
fürdieseUntersuchungenwurdeeineweitaushö-
hereAnzahlanPerlenausgewertetalsnormativge-
fordert. Vergleichende Ergebnisse aus denAnaly-
senderHerstellerliegendenVerfassernnichtvor.
Esistjedochdavonauszugehen,dassunterLabor-
bedingungeneinhöhererProzentsatzanfehlerhaf-
tenPerlenermitteltwurdealsimRahmenderlau-
fendenQualitätskontrolleindenHerstellwerken.

Das Ranking der festgestellten Fehlerkategorien
wirdausTabelle35ersichtlich.

AlshäufigsteFehlerkategorienfürPerlendesTyps
1lassensichzusammenfassendFormfehler(Satel-

liten, verschmolzene Perlen) feststellen, während
bei Perlen des Typs 2 Reflexionsstörungen (Luft-
einschlüsse,milchig)dominieren.

DamitliegendieGrundlagenfürdieValidierungdes
entsprechenden Leistungspotenzials der Cam-
sizer®-Methodikvor.

4.3.2.2 Kennzeichnung Oberflächenqualität
des Reflexgemenges

Für eine qualitative Beurteilung der Oberflächen-
qualität wurden Teilproben aus den repräsentativ
aufbereiteten Messproben der Nachstreumittelge-
menge gemäß EN 1423, Anhang E, untersucht
(Bild65bis67).
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Tab. 34: ZusammenstellungderUntersuchungsergebnissefür
ReflexpartikelprobendesTyps2nachDINEN1432,
Abschnitt4.4

fehlerhafte Perlen1. ranking 2. ranking 3. ranking (Gesamt) in %

BAM: BAM: BAM:
24,8

verschmolzen(5,9%) Lufteinschlüsse(5,7%) Satellit(3,8%)

H2T1 Hersteller:
Hersteller: Hersteller: kantig+fremd(2%) 14,00

verschmolzen(8%) Lufteinschlüsse(4%)
(BAM:2,2%)

H2T1 Verschmolzen(12%) Satellit(11%) Lufteinschlüsse(4,8%) 33,0

H3T1 Verschmolzen(8,9%) Satellit(5,4%) Lufteinschlüsse(2,6%) 23,0

H1T2 Lufteinschlüsse(7,8%) milchig(1,87%) oval(1,4%) 11,5

H2T2 Lufteinschlüsse(10%) verschmolzen(2,9%) oval(2,6%) 19,9

H3T2 verschmolzen(6,6%) Lufteinschlüsse(2,9%) milchig(2,4% 19,5

Formfehler Reflexionsstörung

Tab. 35: RankingderSchadenskategorienjeHersteller

Bild 65: ErgebnisdesvisuellenBeschichtungsnachweises für
ProbendesHerstellers1



AlleuntersuchtenNachstreumittelgemenge-Proben
zeigten–inunterschiedlichausgeprägtemMaße–
Aufschwimmverhalten, sodass auf eine Oberflä-
chenbeschichtungderReflexpartikel(wieangekün-
digt)geschlossenwerdenkonnte.

4.3.2.3 Ermittlung der Dichte der Reflexkörper
und Griffigkeitsmittel

An den bereitgestellten Ausgangsmaterialien Re-
flexpartikelgemengeundGriffigkeitsmittelgemenge
wurden Untersuchungen zur Quantifizierung der
Materialdichte durchgeführt. Folgende Untersu-
chungsverfahrenwurdenangewandt:

• ErmittlungderRohdichtemitdemPyknometer-
verfahreninAnlehnunganDIN1097-6(Verfah-
renA),

• Ermittlung der Rohdichte mittels Gaspykno-
metrie in Anlehnung an DIN 66137-2 (Verfah-
renB),

• ErmittlungderReindichtemittelsGaspyknome-
trieinAnlehnunganDIN66137-2anaufgemah-
lenenProben(VerfahrenC).

DieErgebnissederUntersuchungenzurQuantifi-
zierung der Materialdichte der angeliefertenAus-
gangsmaterialienReflexpartikelgemengeundGrif-
figkeitsmittelgemenge sind in Tabelle 36 aufge-
führt.

Neben einer Qualitätskennzeichnung der verwen-
detenAusgangsmaterialiendienendieo.a.Mate-
rialkennwerteauchbeiderweiterenValidierungdes
Camsizer®-Verfahrens bezüglich des Leistungs-
potenzials zur Partikeldifferenzierung in fertigen
Nachstreumittelgemischen.
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Bild 66: ErgebnisdesvisuellenBeschichtungsnachweises für
ProbendesHerstellers2

Bild 67: ErgebnisdesvisuellenBeschichtungsnachweises für
ProbendesHerstellers3

Hersteller Verfahren A Verfahren B Verfahren C MW

H1T1R 2,4960 2,4950 2,922 2,49 2,49 2,49 2,50 2,50 2,495

H1T1G 2,277 2,2788 2,2886 2,31 2,31 2,31 2,32 2,32 2,302

H1T2R 2,4853 2,4858 2,4887 2,50 2,50 2,50 2,51 2,51 2,497

H1T2G 3,9482 3,9476 3,9547 3,95 3,95 3,95 3,97 3,97 3,955

H2T1R – – – 2,49 2,49 2,49 2,50 2,50 2,494

H2T1G 2,3727 2,3777 2,3793 2,38 2,38 2,38 2,41 2,41 2,386

H2T2R 2,5955 2,6013 2,6043 2,60 2,60 2,60 2,62 2,61 2,604

H2T2G 2,3544 2,3535 2,3508 2,35 2,35 2,35 2,38 2,37 2,357

H3T1R – – – 2,488 2,486 2,486 2,497 2,497 2,491

H3T1G – – – 2,408 2,403 2,410 2,423 2,421 2,413

H3T2R 2,5037 2,5044 2,5030 2,503 2,505 2,509 2,516 2,515 2,510

H3T2G – – – 3,937 3,936 3,932 3,970 3,973 3,950

Tab. 36: MittlereDichtederAusgangsmaterialenfürdieNachstreumittelgemische
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4.3.3 Untersuchungen mit der Camsizer®-
Methodik und Anwendung neuartiger
Auswertealgorithmen mit dem Ziel einer
Qualitätskennzeichnung von Reflexpar -
tikelgemengen, Griffigkeitsgemengen
und Nachstreumittelgemischen

NebendemPotenzialderCamsizer®-Methodikfür
eine genauere, schnellere und umfassendere
Kennzeichnung der granulometrischen Verteilun-
gen(siehehierzuKapitel4.2.1.4)sollindiesemKa-
pitel die Frage im Mittelpunkt stehen, in welcher
WeisedieCamsizer®-Methodikgeeignet ist,quali-
tätskennzeichnende Ergebnisse in Anlehnung an
dieBewertungs-undGüteanforderungskriteriender
EN1423inAbschnitt4.4bereitzustellen.

Dazu wurden in der bereits beschriebenen Weise
mit dem erarbeiteten Messalgorithmus Untersu-
chungen mit aktivierter Bilderfassungs- und Bild-
auswertungseinstellung der Auswertesoftware
durchgeführt. Untersucht wurden Proben, die je-
weilsnachdemZufallsprinzipausderGesamtheit
gleichartig aufbereiteter Messproben entnommen
wurden. Ziel der Untersuchungen war ein Metho-
denvergleich zu den konventionellen Untersu-
chungsverfahren. Bewertungskriterium ist die
Nachvollziehbarkeit der qualitätskennzeichnenden
Ergebnisse als Resultat aus den konventionellen
Untersuchungsverfahren(Zielwerteausdermikro-
skopischen Untersuchung) unter Ausnutzung der
zusätzlichen form- und transparenzkennzeichen-
den Kennwerte (b/l; SPHT; CONV; SYMM;Trans,
TransaundTransb)imErgebniseinerCamsizer®-
Untersuchung. Entsprechend derAuswertemetho-
dikderEN1423,diezwarinsgesamt10Fehlerka-
tegorien (C.1 bis C.10) definiert, welche aber zur
Ergebnisbildungschlussendlichzueinemmaxima-
len Prozentsatz fehlerhafter Glasperlen aufsum-
miert werden, ist zur Durchführung eines Metho-
denvergleichsdasMinimalergebnisderCamsizer®-
Methodik ebenfalls ein aufsummierterGesamtfeh-
leranteil.Darüberhinaushabenwiresuns jedoch

zurAufgabegemacht,unterAusnutzungdermögli-
chen Partikelkennzeichung durch den Camsizer®

mittels form- und transparenzbeschreibender
KennwertedieFehlerdetektionindieGruppenkate-
gorieFormfehler(SGForm)undGruppenkategorie
Transparenzfehler (SG Reflexion) mit dem Ziel
einer zusätzlichen differenzierenden und damit
höherauflösendenQualitätskennzeichnungzuun-
terteilen.DieZuordnungerfolgtegemäßTabelle37.

AusdenErgebnissenderdementsprechendaufbe-
reiteten konventionellen Untersuchungen werden
die Zielwerte für die Bewertung des Leistungspo-
tenzialsderCamsizer®-MethodikinTabelle38und
39dargestellt.

Formfehler Reflexionsstörungen

Schadensgruppe: SG Form Schadensgruppe: SG Reflexion

Kategorienach C.1:oval C.6:undurchsichtig
DINEN1431,AnhangC C.2:Satellit C.7:milchig

C.3:tropfenförmig C.8:Lufteinschlüsse

C.4:zusammengeschmolzen C.9+C.10:kantigundfremd

C.5:unrund

Tab. 37: ZuordnungderSchadenskategorien

SG Form SG Reflexion Gesamtfehler 
SGForm + SGReflexion

ZW Form

(%)
ZW Reflexion

(%)
ZW Gesamtfehler

(%)

H1T1 14,6 10,2 24,8

H2T1 24,9 8,1 33,0

H3T1 17,7 5,3 23,0

Tab. 38: Zielwerte der Camsizer®-Ergebnisse zur Ansprache
derPartikelqualitätgemäßEN1423fürdierepräsen-
tative Reflexpartikelgemenge des Typs 1 (Grund-
gesamtheitderVorhabensbearbeitung)

SG Form SG Reflexion Gesamtfehler 
SGForm + SGReflexion

ZW Form

(%)
ZW Reflexion

(%)
ZW Gesamtfehler

(%)

H1T2 2,9 8,6 11,5

H2T2 6,9 13,0 19,9

H3T2 13,2 6,3 19,5

Tab. 39: Zielwerte der Camsizer®-Ergebnisse zur Ansprache
derPartikelqualitätgemäßEN1423fürdierepräsen-
tative Reflexpartikelgemenge des Typs 2 (Grundge-
samtheitderVorhabensbearbeitung)



4.3.3.1 Auswertemethodik der Camsizer®-
Untersuchungen

WiebereitsinKapitel4.3dargestellt,kannmitdem
Camsizer® nichtnurdiedifferenzielleundintegra-
lePartikelgrößenverteilungermitteltwerden,son-
dern es können infolge des optischen Messprin-
zips darüber hinaus auch partikelformbeschrei-
bendeund transparenzbeschreibendeKennwerte
ermitteltwerden.ImNachgangzueinerMessung,
beidermitdeminderBAMerarbeitetenMessab-
lauf nahezu alle Partikel der Probe durch die
CCD-Kameras(Zoom-KameraundBasic-Kamera)
vermessenwerden,stehendieseKennwerteeines
jeden Partikels (sofern in der Messaufgabe als
Auswerteziel vorgegeben) zur Verfügung. Im
Nachgang zur physikalischen Vermessung der
Probekönnendanneineweiteresoftwaregestütz-
teUntersuchungundAuswertungderMessprobe
erfolgen.Damitisteineanzahlbezogeneodervo-
lumenbezogene anteilige Zuordnung der Partikel
einer Messprobe zu einem Kennwert oder einer
Kennwertkombination möglich. Mit dem
Camsizer® ist es möglich, durch eine Kennwert-
kombination charakteristischer Formkennwerte
und/oderKennwertefürdieCharakterisierungvon
ReflexionsstörungensichdenAnteil(imVorhaben
wurde die Volumenverteilung gewählt) der ent-
sprechendenPartikeleinerGrundgesamtheitaus
der untersuchten Messprobe berechnen zu las-
sen,derdenjeweiligenKriterien(Schwellenwerte)
entspricht.

Es ist möglich, sich denAnteil aller Partikel einer
Messprobe oberhalb oder unterhalb eines be-
stimmtenSchwellenwertes ausrechnen zu lassen.
BeispielsweisekannmandamitdenAnteilallerPar-
tikelderMessprobemiteinemb/l-Wertvon>0,77
–wiediesz.B.alsFormkriteriuminderEN1423
aufgeführtist–ausrechnenlassen.Somitkanndi-
rekt im Ergebnis einer Camsizer®-Messung eine
entsprechendeDifferenzierungderProbeerfolgen.
AufgrundderKomplexitätdergemäßEN1423zu
erfassendenFehlerkategorienC.1bisC.10wares
jedoch von vornherein zu erwarten, dass ein
SchwellenwerteinesForm-oderTransparenzkenn-
wertes diesen Anforderungen nicht wird genügen
können.ZurErmittlungderAnteilederPartikeleiner
Haufwerksprobe,dieindieSchadensgruppenkate-
gorien Formfehler (SG Form) und Transparenzfe-
her(SGReflexion)imErgebnisderCamsizer®-Un-
tersuchungeneinzuordnensind,wurdendeshalbin
jeder Messung die Form- und Transparenzkenn-
wertedesCamsizers®

• b/l (Breite-zu-Länge),

• SPHT (Sphärizität),

• SYMM (Symmetrie),

• CONV (Konvexität),

• Trans (Transparenz),

• Transa (Transparenza),

• Transb (Transparenzb)

bestimmtundzurweiterenAuswertungherangezo-
gen. Die Auswertesoftware stellt die statistischen
Möglichkeiten zur Verfügung, Kennwerte zu ver-
knüpfenunddieZusammensetzungderuntersuch-
ten Haufwerksprobe dann mit diesen Kennwert-
kombinationenzubeschreiben.Dazusindlogische
UND-Verknüpfungbzw.ODER-Verknüpfungender
o. a.Kennwertemöglich.Eswar zuuntersuchen,
ob die Camsizer®-Methodik vergleichbare Ergeb-
nisse (Haufwerksanteile der Messprobe) wie das
konventionelle mikroskopische Untersuchungsver-
fahrengemäßEN1423ermittelnkann.Derdiesbe-
zügliche Lösungsansatz der Forschungsnehmer
bestand darin, nach sinnvollen Kennwertparame-
terkombinationenmitgeeignetenSchwellenwerten
zu suchen, um die konventionell gefundenen Er-
gebnissederrepräsentativenProbenbestätigenzu
können.EswurdevorrangignacheinerLösungge-
sucht,indersichdieForm-undTransparenzkenn-
wertedurcheineUND-Verknüpfungsinnvollergän-
zensollten,z.B.mitdemZielderquantitativenBe-
stimmung aller Partikel einer Messprobe mit
b/l>0,77undSPHT>0,85oderähnlich.DieseVor-
gehensweisegehtvondemZielaus,durchdiePa-
rameter-undSchwellenwertkombinationdenAnteil
anforderungsgerechterPartikel zubestimmenund
vondenfehlerhaftenPartikelnzuseparieren.

DergemäßEN1423zuermittelndeAnteilnichtan-
forderungsgerechterPartikelwäredanndurch

100%minusAnteilanforderungsgerechterPartikel

zubestimmen.

ObeinForm-oderTransparenzparametergeeignet
wäreundwiegroßeinsinnvollerSchwellenwertzu
wählen wäre, damit das konventionelle Ergebnis
wiedergegebenwerdenkann,warimZugederBe-
arbeitungzuklären.

Grundsätzlichwäreeswünschenswert,allecharak-
teristischenForm-undReflexionskenngrößen, die

73



dasCamsizer®-Verfahrenliefert,indieseUND-Be-
trachtung einfließen zu lassen, um so die Wahr-
scheinlichkeitdesZutreffensallergegebenenGrö-
ßen–unddamitletztendlichdieSicherheitderAus-
sage – deutlich zu erhöhen (beispielhaft siehe
Tabelle40).DiesistderFall,wennalleKennwerte
mitihrenjeweiligenSchwellenwertenübereinema-
thematische UND-Kombination miteinander ver-
knüpftwerden.

Softwarebedingt steht derzeit in der Camsizer®-
Software jedoch nur die Möglichkeit der Verknüp-
fung von insgesamt drei Kriterien zur Verfügung,
dieübereineUND-Verknüpfungberechnetwerden
können(beispielhaftsieheBild68).

Wesentlich für die Auswertemethodik der Cam-
sizer®-Ergebnisse ist die Wahl der Bezugsgröße
für die granulometrische Auswertung der unter-
suchten Proben. Mittels Camsizers® können so-
wohlanzahl-,oberflächenbezogenealsauchvolu-
menbezogene granulometrische Verteilungen er-

mitteltwerden.Umeinezudenkonventioneller-
mitteltenErgebnissenvergleichbareBasis fürdie
Datenauswertungzuschaffen,wurdenimRahmen
des Projektes Plausibilitätsprüfungen durchge-
führt,welcheMengenarten(Index(0)=anzahlbe-
zogen; Index (3) = volumenbezogen) der Vertei-
lung gewählt werden sollen. Da die Prüfungen
einerhohenstatistischenGrundgesamtheitanun-
tersuchtenPerlenunterlagen,wäreeineBetrach-
tung der Anzahlverteilungen denkbar gewesen.
AuspraktikablenGründenwurde– insbesondere
auchumVergleichbarkeitzudenentsprechenden
Ergebnissen der DIN EN 1432 (massebezogen)
herzustellen – der Volumenanteil als kennzeich-
nende granulometrische Verteilung verwendet.
UnterderAnnahmekonstanterStoffdichtederRe-
flexperlen – unabhängig von der Partikelgröße –
entsprechen Massen- zugleich auch Volumenan-
teilen,sodassMassen-undVolumenverteilungin-
einander überführbar und damit auch als ver-
gleichbaranzusehenwaren.Daherwerdeninden
folgenden Ausführungen Ergebnisse zur Vertei-
lung bzw. zum Gemengeanteil volumenbezogen
(Anteil einer Fraktion mit Mengenart µ„3”-Volu-
menanteil=Masseanteil)angegeben.

DasZieleinesMethodenvergleichesvonkonven-
tioneller Qualitätsbestimmung im Vergleich zur
Camsizer®-Qualitätsbestimmung führte zur Erar-
beitungeinesAlgorithmus (Bild69).Wie imAus-
wertealgorithmusbeschrieben,istfürdieAussage,
ob der Camsizer® ein analoges und belastbares
VerfahrenfürdieQualitätskontrollevonReflexper-
lengemäßDINEN1432liefernkann,einlaufender
Plausibilitätsabgleich zwischen den Ergebnissen
beiderVerfahren,mitdemZieleineshöchstmög-
lichenMaßesderÜbereinstimmungmitdenZiel-
werten, notwendig.Abweichend von der integra-
len Beurteilung fehlerhafter Partikel gemäß
DIN EN 1423 erfolgten im Weiteren zusätzliche
BetrachtungenunterZuordnungderAnteilezuden
Schadenskategorien: Formfehler und Reflexions-
störungen.

Unter Berücksichtigung der zum Qualitätsnach-
weis gemäß EN 1423 erforderlichen Messaus-
sagen sowie weitergehender Messaussagen zur
Differenzierung bzw. qualitativen Kennzeichnung
fertiger Nachstreumittelgemische erfolgte eine
AuswertungderCamsizer®-Ergebnisse.

Auswertung der Camsizer®-Ergebnisse für Typ-1-
MaterialienunterdenZielstellungen:

74

Schwellenwert 
Kombination

}
}
} UND-

} Verknüpfung

}
}
}

b/l 0,89

SPHT 0,85

CONV 0,98

SYMM 0,86

TRANS 0,21

TRANSA 0,05

TRANSB 0,18

Tab. 40: Beispiel für Camsizer®-Auswerteoption durch logi-
scheUND-Verknüpfung

Bild 68: MöglichkeiteinerUND-verknüpftenAuswertungeiner
Camsizer®-Messung



• I: DetektionvonFormfehlernoderReflexions-
fehlernimReflexkörpergemenge,

• II: DetektionvonFormfehlernundReflexions-
fehlernimReflexkörpergemenge,

• III: DetektionnichtanforderungsgerechterRe-
flexionspartikelimNachstreumittelgemisch,

• IV: Differenzierung von Reflexkörpern und
Griffigkeitspartikeln im Nachstreumittelge-
misch.
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Bild 69: AlgorithmuszurValidierungderCamsizer®-MethodikbezüglichderDetektionvonPartikelnmiteingeschränkterQualität



Auswertung der Camsizer®-Ergebnisse für Typ-2-
MaterialienunterdenZielstellungen:

• I: DetektionvonFormfehlernoderReflexions-
fehlernimReflexkörpergemenge,

• II: DetektionvonFormfehlernundReflexions-
fehlernimReflexkörpergemenge,

• III: DetektionnichtanforderungsgerechterRe-
flexionspartikelimNachstreumittelgemisch,

• IV: DifferenzierungvonReflexkörpernundGrif-
figkeitspartikelnimNachstreumittelgemisch.

Da die Kombinationsmöglichkeiten der logischen
Verknüpfungen in der Auswertesoftware derzeit
nochauf3Parameterbeschränktsind,wurdemithil-
feumfangreichervorgehenderUntersuchungen,die
detailliertin[23]beschriebensind,versucht,überdie
BetrachtungdesVerlaufesbzw.derSchwankungs-
breitenderverschiedenenForm-undTransparenz-
kennwerte in den 10 verschiedenen Fehlerkatego-
rienC.1bisC.10eineVorstellungüberderenTrenn-
schärfezuerhalten.SowurdenfürjedeProbeAbbil-
dungen von Partikeln, die sich typischerweise der
Fehlerkategorie C.1 bis C.10 zuordnen ließen, be-
züglich der Größe und Schwankungsbreite der
gleichzeitig zuordenbaren Form- und Transparenz-
kennwerte ausgewertet (beispielhaft siehe Bild 70
bis75).

Wiebereitserwähnt,wurdebeiderAuswertungda-
raufgeachtet,dassnursolchePerlenfürdieBeur-
teilungherangezogenwerdenkonnten,dietatsäch-
lich in den jeweiligen Messbereich der Kameras
– Überlappungsbereich eingeschlossen – (Zoom-
Kamera: 30 µm-1.000 µm und Basic-Kamera:
>700µm)erfasstwerden.Befindensichaufdenje-
weiligenAufnahmenPartikel,dieaußerhalbdergel-
tendenZuordnungs-bzw.MessbereichederZoom-
oderBasic-Kameraliegen,werdendiesezwarinder
Bildauswertung prinzipiell auch mit hinterlegten
Daten gespeichert, sind jedoch nicht auszuwerten.
DerAnsatzderForschungsnehmerbestanddarinzu
untersuchen, ob sich aus den für die Sondermes-
sungen (z. B. besonders rund oder Fremdpartikel)
sowie insbesondere den jeweiligen Schadenskate-
gorien zugeordneten Kenndaten aus der Bildaus-
wertungssoftware Schwankungsbreiten ermitteln
lassen,die–fallssichderenAussagerelevanzdurch
typischeClusterbildungbestätigt–möglichegeome-
trische Abgrenzungen für die grafische Ableitung
möglicherSchwellenwerteergebenkönnen.

Die dabei gefundenen Spreizungen und Abgren-
zungenwarenGrundlageundAusgangspunktder

weiterführenden rechnerischenAuswertungenmit-
tels Parameterkombinationen und entsprechender
Schwellenwerte.ZurbesserenAbgrenzungwurden
zusätzlichsogenannte„Sonderproben”untersucht,
die entweder aus besonders hochwertigen oder
aber minderwertigen Partikeln aufgebaut waren,
umsomitdeutlicheGrenzenzurDifferenzierungab-
leitenzukönnen.

ZusammenfassenderfolgtediegrafischeUntersu-
chung zurAbleitung relevanter Form-bzw.Trans-
parenzkennwerte sowie zugehöriger Schwellen-
werteoderAbgrenzungswerte:
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Bild 70: Beispiele für die Auswertung der Camsizer®-Ergeb-
nisse(Formparameter)
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1. ÜberprüfungdesrelevantenAuswertebereiches
(Zoom- oder Basic-Kamera) für jede zu analy-
sierendeProbe.

2. Auswertung einer größerenAnzahl Parameter-
sätzejeFehlerkategoriebezüglichderzugehöri-
genWertefürForm-undTransparenzkennwerte.

3. GrafischeDarstellungderSchwankungsbreiten
derForm-undTransparenzparameterjeFehler-
kategoriezurAbleitungvon

a) maßgebendenParameternund
b) möglichen Schwellenwerten bzw. Differen-

zierungsgrenzen.

Bild71: Beispiele für die Auswertung der Camsizer®-Ergeb-
nisse(Formparameter)

Bild72: Beispiele für die Auswertung der Camsizer®-Ergeb-
nisse(Transparenzparameter)

Bild73: Beispiel für die Auswertung der Camsizer®-Ergeb-
nisse(Transparenzparameter)



EineausführlicheHerleitungunddetaillierteErläu-
terungsindin[23]aufgeführt.

4.3.4 Auswertung der Camsizer®-Ergebnisse
für Typ-1-Materialien

Nachfolgend sind die Ergebnisse der Kombina-
tionsauswertung mittels Camsizer®-Software für
jedes Typ-1-Material der repräsentativen Proben-
gesamtheit im Rahmen dieses Vorhabens aufge-
führt. Die gewählten grafischen Parameterkombi-
nationenergebensichausderAuswertungder je-

weilsgrafischaufgestelltenParameterverläufeähn-
lich Bild 74 und 75. Maßgebende Kriterien sind
mögliche, sich zwischen den Qualitätskategorien
ergebende,AbgrenzungenvonForm-oderTrans-
parenzparametern(sieheGrenz-StrichlinieninBild
74und75)sowieeinemöglichstgroßeSpreizung
desWertebereichesderParameter.

AlleweiterenAuswertekombinationensinddasEr-
gebnis iterativer rechnerischer Optimierungen,
deren Plausibilität sich aus der Differenz zum je-
weiligenkonventionellermitteltenZielwert für jede
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Bild 74: BeispielhafteDarstellungdesVerlaufsderFormkennwerteindenentsprechendenFehlerkategoriengemäßEN1423(hier:
H1T1R)

Bild 75: Beispielhafte Darstellung des Verlaufs der Transparenzkennwerte in den entsprechenden Fehlerkategorien gemäß
EN1423(hier:H1T1R)



Probe(sieheTabelle38)ergibt.DasMinimumder
Differenz ist das Kriterium jeder Parameterkombi-
nation und zugehöriger Schwellenwertdefinition
undletztendlichauchdasValidierungskriteriumder
Camsizer®-Methodik und des Camsizer®-Potenzi-
alszurErfüllungderZielstellungenIbisIV.

4.3.4.1 Zielstellung Ia: Detektion von form -
fehlerbehafteten Reflexpartikeln im
Reflexkörpergemenge

Beispielhaft wird nachfolgend die praktizierte Ver-
fahrensweisezurAbleitunggeeigneterParameter-
kombinationen und zugehöriger Schwellenwerte
aus der grafischen Darstellung der Parameter-
spannweite je Formfehlerkategorie für die Probe
H1T1Rerläutert:

Zuerstwurde für jedeFormfehlerkategoriederEN
1423beiderqualitativenPartikelbewertung

• oval,

• Satellit,

• Tropfen,

• verschmolzenund

• unrund,

eineVielzahlvonPartikeljeKategorie(ca.~30bis
50Stck.)optischvermessenundsomitdieSpann-
weitederParameterjeKategorieermittelt.Zusätz-
lichwurdenweitereProbenmitbesonderenQuali-
täten(z.B.besondersrundePartikel;undurchsich-
tig;Fremdkörper)extravermessen,umweitereBe-

trachtungen z. B. zu Grenzwerten/Abgrenzungen
durchführen zu können. Mit diesen Ergebnissen
(beispielhaft Bild 76) wurde eine grafische Vertei-
lungerstellt.

Soistz.B.ausBild76fürdieProbeH1T1Rzuer-
kennen, dass der Parameter b/l in den ungünstig
geformten Formkategorien oval, Satellit, Tropfen
etc. i. d. R. Werte von unterhalb 0,83 einnimmt.
Ähnliche subjektive Abgrenzungen lassen sich
etwabeimWert0,85zwischendenverschiedenen
qualitativ anforderungsgerechten bzw. formfehler-
haften Kategorien auch für die Parameter SPHT
bzw. mit 0,84 für den Parameter SYMM qualitativ
finden.BetrachtetmandenWerteverlaufderPara-
meter, isteinegroßeSpreizungzwischendenKa-
tegorienundindenKategorienselberfestzustellen,
was durch die Bearbeiter als mögliches Potenzial
zur Differenzierung bewertet wird. Der Parameter
CONVzeigthingegenvergleichsweiserelativgerin-
geSchwankungsbreite,stelltsichdemnachalsre-
lativkonstantund„unsensibel”darundwurdedes-
halbaufgrundderinderCamsizer®-Softwareauf3
ParameterzubeschränkendenlogischenUND-Ver-
knüpfungen bei der Aufstellung einer Parameter-
kombinationzurDetektionformfehlerhafterPartikel
in einem Reflexpartikelgemenge nicht berücksich-
tigt.DamitwardieParameterkombinationb/l,SPHT
und SYMM mit ihren Schwellenwerten b/l > 0,83,
SPHT>0,85undSYMM>0,84dasKombinations-
kriterium in der UND-Verknüpfung zur Detektion
des Anteils qualitätsgerechter Partikel im Reflex-
partikelgemenge H1T1R. Der Anteil fehlerhafter
PartikelimGemengegemäßCamsizer®-Auswerte-
methodik(CW),alsoderVergleichswertfürdenmi-
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Bild 75: Beispielhafte Darstellung des Verlaufs der Transparenzkennwerte in den entsprechenden Fehlerkategorien gemäß EN 1423 (hier: H1T1R)
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kroskopisch ermittelten Zielwert jeden Produkts,
ergabsichzu:

CW=100%(AnteilanforderungsgerechterPartikel
(ErgebnisCamsizer®-Auswertung)).

AnschließendwirdmitdemermitteltenCW-Wertfür
denAnteilnichtanforderungsgerechterPartikeldie
DifferenzzumZW-Wert(Zielwert)ausderkonven-
tionellenmikroskopischenUntersuchunggebildet:

Δ(AbweichungvomZielwert)=ZW–CW.

NimmtΔ einen negativen Wert an, bedeutet dies,
dass der mittels Camsizer®-Methodik (Parameter-
kombination mit den jeweiligen Schwellenwerten)
gefundeneAnteilnichtanforderungsgerechterPar-
tikel zuhoch ist.ErgibtdieDifferenzeinpositives
Vorzeichen,istderAnteilderdurchdieCamsizer®-
Methodik ausgewerteten Anteile anforderungsge-
rechterPartikelvergleichsweisezuhoch.

AusderBetrachtungderParameterspreizungenin
derGrafikistjedochauchklarersichtlich,dasssich
keinescharfenunddamiteindeutigenAbgrenzun-
genderWertebereicheindenjeweiligenFehlerka-
tegorien von den Wertebereichen der Parameter
für anforderungsgerechte Partikel ergeben (be-
schränkte Sensitivität zur Separierung). Somit
kanndiegrafischeAbleitungvonSchwellenwerten
der Parameter nicht das Optimum, sondern be-
stenfallseinAnsatzfüreineweiterführendemathe-
matische Optimierung der Schwellenwertgrenzen
sein. Vom grafisch gefundenen Parameter- und
Schwellenwertansatzausgehenderfolgtendeshalb
danninweiterenSchritteniterativeOptimierungen
mit dem Ziel der größtmöglichenAngleichung an
den konventionell gefundenen Anteil fehlerhafter
Partikel.

Aus der Analyse der sich grafisch ergebenden
Schwellenwertkombinationsowiezweierdaranan-
knüpfenderrechnerischoptimierterSchwellenwert-
kombinationen (Ansatzkriterium: minimale Abwei-
chung vom Zielwert = individuelles Produktkrite-
rium)ergeben fürdieuntersuchtenReflexpartikel-
gemengedesTyps1derHerstellerH1,H2undH3
inDifferenzzudenZielwerten

• H1T1R– ZielwertSGForm:14,6%,

• H2T1R– ZielwertSGForm:24,9%,

• H3T1R– ZielwertSGForm:17,7%.

dieinTabelle41bis43dargestelltenErgebnisse.

Fazit

DarauslassensichsichfolgendeSchlussfolgerun-
genableiten:

• Für jedesProduktkanneine individuelleForm-
kennwertkombination (rechnerisches Optimum
1)mitb/l;SPHTundSYMMgefundenwerden.
Damit istein individuellerqualitätsbeschreiben-
der Fingerabdruck möglich. DieAbweichungen
zum jeweiligenproduktbezogenenZielwertaus
dermikroskopischenAnalysebeträgt zwischen
+0,5%und-0,8%absolut.

• AnalyseansätzeausderBetrachtungderModal-
verteilungliefernkeinenLösungsansatz.

• Mit der Formparameter- und Schwellenwert-
kombinationb/l>0,8;SPHT>0,85undSYMM
>0,85kanneineherstellerunabhängigeAnaly-
sekombination gefunden werden, die Abwei-
chungen zum jeweiligen produktbezogenen
ZielwertausdermikroskopischenAnalysezwi-
schen+0,7%und-3,1%absolutaufweist.

Das heißt, dass eine Parameterauswertung eines
imCamsizer® untersoftwareseitigerAktivierungder
Ermittlung aller Form- und Transparenzkennwerte
eines Messwertdatensatzes mit der Vorgabe:
Rechnerische Ermittlung aller Partikel im unter-
suchten Reflexpartikelgemenge mit einem b/l
> 0,8 und einer SPHT > 0,85 und einer SYMM
>0,85(d.h.„ZeigeallePartikel,diegünstigerge-
formtsindalsb/l>0,8undmiteinerSPHT>0,85
undeinerSYMM>0,85”fürdiehieruntersuchten
repräsentativen Proben von Reflexpartikelgemen-
gendesTyps1einenAnteilanformfehlerbehafte-
tenPartikeln(CW=100%minusCamsizer®-Aus-
werteergebnisfürdieermitteltengünstigergeform-
ten Partikel) ergibt, der je nach Produkt maximal
+0,7%bis-3,1%vomZielwertimErgebnisdermi-
kroskopischen Analyse entfernt ist. Bezogen auf
denkleinstenermitteltenFormfehlerbeiH1T1Rmit
14,6%SG-Form-Fehler(sieheZW),istderrelative
Fehler im Bereich von etwa 20 %. Bezogen auf
Schwankungenvonetwa80%relativ,wiesiesich
aus dem Vergleich der mikroskopischen Analyse
des Herstellers und der BAM darstellen, ist ein
deutlich höheres Präzisionspotenzial angedeutet.
StatistischbelastbarereAbschätzungenzumPräzi-
sionsvergleich beider Verfahren müssen jedoch
weiterführenden statistisch optimierten Untersu-
chungenvorbehaltensein.

DieDurchführungeinersolchenAuswertungfüreine
Camsizer®-Messung mittels Parameter- und



Schwellenwertkombination istexemplarisch ineiner
eigenenArbeitsanweisung in derAnlage beschrie-
ben.

4.3.4.2 Zielstellung Ib: Detektion von
reflexionsfehlerbehafteten Reflex -
partikeln im Reflexkörpergemenge

NachfolgendwirddiepraktizierteVerfahrensweise
zurAbleitung geeigneter Parameterkombinationen
und zugehöriger Schwellenwerte aus der grafi-
schenDarstellungderParameterspannweitejeRe-
flexionskategoriebeispielhaftfürdieProbeH1T1R
erläutert.

Zuerst wurde für jede Reflexions-Fehlerkategorie
derEN1423beiderqualitativenPartikelbewertung

• undurchsichtig,

• milchig,

• Lufteinschlüsse,

• kantigund

• Fremdkörper

eineVielzahlvonPartikeljeKategorie(ca.~30bis
50Stck.)optischvermessenundsomitdieSpann-
weitederParameter jeKategorieermittelt.Zusätz-
lichwurdenweitereProbenmitbesonderenQualitä-
ten(z.B.besondersrundePartikel;undurchsichtig;
Fremdkörper) extra vermessen, um weitere Be-
trachtungen z. B. zu Grenzwerten/Abgrenzungen
durchführen zu können. Mit diesen Ergebnissen
(beispielhaft Bild 77) wurde eine grafische Vertei-
lungerstellt.
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Tab. 41: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH1T1R

H1T1R b/l SPHT SYMM Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,83 0,85 0,84 -0,8

Camsizer® –dm1 =170µm 0,8 0,8 0,87 +1,0

Camsizer® –dm2 =330µm 0,95 0,95 0,95 -27,9

Camsizer® –d50 =300µm 0,94 0,94 0,95 -21,4

RechnerischesOptimum1 0,81 0,85 0,85 0,2

RechnerischesOptimum2 0,77 0,86 0,9 0,5

Tab. 42: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH2T1R

H2T1R b/l SPHT SYMM Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,83 0,86 0,85 -2,4

Camsizer® –dm1 =200µm 0,93 0,92 0,94 -21,3

Camsizer® –d50 =300µm 0,93 0,93 0,95 -26,4

RechnerischesOptimum1 0,80 0,85 0,85 0

RechnerischesOptimum2 0,77 0,86 0,86 0,3

Tab. 43: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH3T1R

H3T1R b/l SPHT SYMM Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,89 0,86 0,85 -9,4

Camsizer® –dm1 =140µm 0,81 0,79 0,85 -2,9

Camsizer® –dm2 =440µm 0,90 0,91 0,94 -22,0

Camsizer® –d50 =300µm 0,93 0,93 0,95 -23,7

RechnerischesOptimum1 0,76 0,80 0,83 -0,2

RechnerischesOptimum2 0,77 0,81 0,83 -0,8
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Soistz.B.ausBild77fürdieProbeH1T1Rzuer-
kennen,dassderParameterTransindennichtan-
forderungsgerechten ungünstigen Transparenzka-
tegorieni.d.R.Wertevonunterhalb0,30einnimmt.
Ähnliche–subjektive–Abgrenzungenlassensich
etwabeimWert0,16zwischendenverschiedenen
qualitativanforderungsgerechtenbzw.transparenz-
fehlerhaften Kategorien auch für die Parameter
Trans a bzw. mit 0,12 für den ParameterTrans b
qualitativ abschätzen. Betrachtet man den Werte-
verlaufderParameter,sindrelativgroßeSpreizun-
genzwischendenKategorienund indenKatego-
rienselberfestzustellen,wasdurchdieBearbeiter
alsmöglichesPotenzialzurDifferenzierungbewer-
tetwird.DamitwurdedieParameter-undSchwel-
lenwertkombination Trans > 0,30, Trans a > 0,16
undTransb>0,12alsKombinationskriteriumaus-
gewähltundineinerUND-VerknüpfungzurDetek-
tion des Anteils qualitätsgerechter Partikel mit
gutenTransparenzeigenschaftenimReflexpartikel-
gemengeH1T1Rverwendet.

DerAnteilfehlerhafterPartikelimGemengegemäß
Camsizer®-Auswertemethodik (CW),alsoderVer-
gleichswert fürdenmikroskopischermitteltenZiel-
wertjedenProdukts,ergabsichzu:

CW=100%–(AnteilanforderungsgerechterParti-
kel(ErgebnisCamsizer®-Auswertung)).

AnschließendwirdmitdemermitteltenCW-Wertfür
denAnteilnichtanforderungsgerechterPartikeldie
DifferenzzumZW-Wert(Zielwert)ausderkonven-
tionellenmikroskopischenUntersuchunggebildet:

Δ(AbweichungvomZielwert)=ZW– CW.

NimmtΔ einen negativen Wert an, bedeutet dies,
dass der mittels Camsizer®-Methodik (Parameter-
kombination mit den jeweiligen Schwellenwerten)
gefundeneAnteilnichtanforderungsgerechterPar-
tikel zuhoch ist.ErgibtdieDifferenzeinpositives
Vorzeichen,istderAnteilderdurchdieCamsizer®-
Methodik ausgewerteten Anteile anforderungsge-
rechterPartikelvergleichsweisezuhoch.

AusderBetrachtungderParameterspreizungenin
derGrafikistjedochauchklarersichtlich,dasssich
keinescharfenunddamit eindeutigenAbgrenzun-
genderWertebereicheindenjeweiligenFehlerka-
tegorienvondenWertebereichenderParameterfür
anforderungsgerechte Partikel ergeben (be-
schränkteSensitivitätzurSeparierung).Somitkann
die grafische Ableitung von Schwellenwerten der
ParameternichtdasOptimum,sondernbestenfalls
einAnsatz füreineweiterführendemathematische
OptimierungderSchwellenwertgrenzensein.Vom
grafisch gefundenen Parameter- und Schwellen-
wertansatz ausgehend erfolgten deshalb dann in
weiterenSchritteniterativeOptimierungenmitdem
Ziel der größtmöglichenAngleichung an den kon-
ventionellgefundenenAnteilfehlerhafterPartikel.

Aus der Analyse der sich grafisch ergebenden
Schwellenwertkombinationsowiezweierdaranan-
knüpfenderrechnerischoptimierterSchwellenwert-
kombinationen (Ansatzkriterium: minimale Abwei-
chung vom Zielwert = individuelles Produktkrite-

Bild 77: VerlaufderTransparenzkennwerteindenentsprechendenFehlerkategorien(H1T1R)



rium)ergebensichfürdieuntersuchtenReflexpar-
tikelgemengedesTyps1derHerstellerH1,H2und
H3inDifferenzzudenZielwerten

• H1T1R– ZielwertSGReflexion:10,2%,

• H2T1R– ZielwertSGReflexion:8,1%,

• H3T1R– ZielwertSGReflexion:5,3%

dieinTabelle44bis46genanntenErgebnisse.

Fazit

Daraus lassen sich folgende Schlussfolgerungen
ableiten:

• Für jedesProduktkanneine individuelleRefle-
xionskennwertkombination(rechnerischesOpti-

mum1)mitTrans;TransaundTransbgefun-
denwerden.Damitisteinindividuellerqualitäts-
beschreibender „Fingerabdruck” möglich. Die
Abweichungen zum jeweiligen produktbezoge-
nenZielwert ausdermikroskopischenAnalyse
betragenzwischen+0,2%und-0,6%absolut.

• AnalyseansätzeausderBetrachtungderModal-
verteilungliefernkeinenLösungsansatz.

• MitderReflxionsparameter-undSchwellenwert-
kombination Trans > 0,2; Trans a > 0,1 und
Transb>0,16kanneineherstellerunabhängige
Analysekombination gefunden werden, dieAb-
weichungen zum jeweiligen produktbezogenen
ZielwertausdermikroskopischenAnalysezwi-
schen+1,7%und-2,1%absolutaufweist.
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Tab. 44: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH1T1R

H1T1R Trans Trans a Trans b Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,30 0,16 0,12 -5,2

Camsizer® –dm1 =170µm 0,45 0,2 0,3 -78,9

Camsizer® –dm2 =330µm 0,39 0,2 0,23 -51,7

Camsizer® –d50 =300µm 0,4 0,2 0,23 -53

RechnerischesOptimum1 0,23 0,11 0,17 -0,1

RechnerischesOptimum2 0,23 0,12 0,17 ,0,6

Tab. 45: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH2T1R

H2T1R Trans Trans a Trans b Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,33 0,18 0,17 -15,9

Camsizer® –dm1 =200µm 0,46 0,2 0,28 -78,5

Camsizer® –d50 =300µm 0,42 0,22 0,21 -72,8

RechnerischesOptimum1 0,23 0,09 0,13 0,1

RechnerischesOptimum2 0,2 0,09 0,13 0,1

Tab. 46: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH3T1R

H3T1R Trans Trans a Trans b Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,28 0,15 0,20 -12,7

Camsizer® –dm1 =140µm 0,55 0,15 0,35 -88

Camsizer® –dm2 =440µm 0,35 0,20 0,20 -25,3

Camsizer® –d50 =300µm 0,40 0,22 0,25 -60,7

RechnerischesOptimum1 0,23 0,1 0,13 0,1

RechnerischesOptimum2 0,2 0,1 0,13 0,2
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Das heißt, dass eine Parameterauswertung eines
imCamsizer® untersoftwareseitigerAktivierungder
Ermittlung aller Form- und Transparenzkennwerte
eines Messwertdatensatzes mit der Vorgabe:
Rechnerische Ermittlung aller Partikel im unter-
suchten Reflexpartikelgemenge mit einem Trans
>0,2undeinemTransa>0,1undeinemTransb
>0,16(d.h.„ZeigeallePartikel,dieeinegünstige-
reTransparenzalsTrans>0,2undTransa>0,1
undTransb>0,16aufweisen”) fürdiehierunter-
suchtenrepräsentativenProbenvonReflexpartikel-
gemengen des Typs 1 einenAnteil an reflexions-
fehlerbehafteten Partikeln (CW = 100 % minus
Camsizer®-Auswerteergebnis für die ermittelten
günstigertransparentenPartikel)ergibt,derjenach
Produktmaximal+1,7%bis-2,1%vomZielwertim
ErgebnisdermikroskopischenAnalyseentferntist.

Dies bedeutet zwar im Vergleich zu den Größen-
ordnungen der entsprechenden Zielwerte (ZW
SGReflexion)einerelativhoheSchwankung,istje-
doch in diesem Entwicklungsstand aus Sicht der
Bearbeiteralsnachrangiggegenüberdergewonne-
nen höher auflösenden Option zur Qualitätskenn-
zeichnungzubewerten,zumalauseinemVergleich
derErgebnisseeinermikroskopischenAnalysedes
HerstellersundderBAMSchwankungenvonetwa
80%beiderkonventionellenUntersuchungfestzu-
stellensind.

Die Durchführung einer solchen Auswertung für
eine Camsizer®-Messung mittels Parameter- und
Schwellenwertkombinationistexemplarischineiner
eigenenArbeitsanweisung inderAnlagebeschrie-
ben.

Damit lässtsichausSichtderBearbeiterausden
hieruntersuchtenrepräsentativenProbendesTyps
1einschätzen,dassmit geeignetenFormparame-
terkombinationenunddenaufgeführtenSchwellen-
wertensowiemiteinerReflexionsparameterkombi-
nation und entsprechenden Schwellenwerten,
form- und reflexionsfehlerbehaftete Partikel in se-
parater Analyse mithilfe der Camsizer®-Methodik
und der darin implementierten Software-Analytik
detektierenundquantifizierenlassen.








4.3.4.3 Zielstellung II: Detektion von Form -
fehlern und Reflexionsfehlern (aller
fehlerbehafteter Partikel) im Reflex -
partikelgemenge

Basierend auf den entsprechenden Ergebnissen
undunterBerücksichtigungderausderAnalyseder

entsprechendenZielstellungIa(Detektionformfeh-
lerbehafteter Reflexpartikel) und Zielstellung Ib
(Detektion reflexionsfehlerbehafteter Reflexparti-
kel)gefundenenErkenntnisseüberdenVerlaufund
die Größe sowie Spannweite der Wertebereiche
derParametererfolgteunterderMaßgabederZiel-
stellungII:KannderCamsizer® allefehlerbehafte-
ten Reflexpartikel (Form- und Reflexionsfehler)
einesReflexpartikelgemengesmiteinemAuswerte-
ansatz im Vergleich zum konventionell mittels Mi-
kroskopsdetektierenFehleranteil(Zielwert)finden?
eine softwaregestützte rechnerische Analyse mit-
telsParameterstudie.Esgalt,eineoptimalePara-
meterkombination und dazugehörige Schwellen-
werteunterBerücksichtigungderderzeitignochauf
3 Parameter limitierten Auswerteoption der Cam-
sizer®-Software mittels UND-Verknüpfung zu fin-
den. Aufgrund der signifikanten Aussagequalität
des Parameters b/l war dieser gesetzt. Variiert
wurdediemöglicheKombinationvonb/lmitSPHT,
CONV,SYMM,Trans,TransaundTransb.Ausden
vorgehendenErgebnissenderZWKIaundIbwar
klar, dass eine geeignete Parameterkombination
auchmindestenseinenreflexionskennzeichnenden
Parameterenthaltenmuss.Darüberhinauswurde
dieGrößederSchwellenwertevariiert(siehehierzu
die je Produkt aufgeführten Tabellen). Ausgangs-
undOrientierungspunktwarendieErgebnisseaus
derAnalyseZWKIaundZWKIb.

IndenTabellen47bis49sinddieErgebnisseder
Parameterstudie(Zeile:ZWKII:BerechnungForm
+ Reflexion) aufgeführt. Durch einen Pfeil hervor-
gehobenistdieoptimaleproduktindividuelleKombi-
nation für diesen Untersuchungsansatz (Zielstel-
lungII).VergleichsweiseundalsOrientierungsind
die jeweilsoptimalenKennwertkombinationenund
Schwellenwerte für die Zielstellung Ia und Ib im
oberenTeilderTabelleaufgeführt.

GrundlagederBerechnungderAbweichungenvom
Zielwert sind nachfolgend aufgeführte Ergebnisse
derkonventionellenmikroskopischenAnalyse(Ziel-
werte):

• H1T1R– ZielwertSGForm+Reflexion:24,8%,

• H2T1R– ZielwertSGForm+Reflexion:33,0%,

• H3T1R– ZielwertSGForm+Reflexion:23,0%.

Fazit

AusdengefundenenErgebnissen lassensich fol-
gendeSchlussfolgerungenableiten:



• FürjedesProduktkönneneineindividuelleKenn-
wertkombination und dazugehörige Schwellen-
wertegefundenwerden.Damitisteinindividuel-
lerqualitätsbeschreibenderFingerabdruckmög-
lich.DieAbweichungenzumjeweiligenprodukt-
bezogenen Zielwert aus der mikroskopischen
Analysebeträgtnichtmehrals+0,1%absolut.

• AlsgeeignethatsichdieParameterkombination
b/l;SPHTundTransaerwiesen.

• Mit der Reflexionsparameter- und Schwellen-
wertkombination b/l > 0,85, SPHT > 0,85 und
Transa>0,15kanneineherstellerunabhängige
Analysekombination gefunden werden, dieAb-
weichungen zum jeweiligen produktbezogenen
ZielwertausdermikroskopischenAnalysezwi-
schen+1,3%und-4,0%absolutaufweist.

Das heißt, dass eine Parameterauswertung eines
imCamsizer® untersoftwareseitigerAktivierungder
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Tab. 47: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH1T1R(ZielstellungII)

Tab. 48: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH2T1R(ZielstellungII)

Tab. 49: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH3T1R(ZielstellungII)



Ermittlung aller Form- und Transparenzkennwerte
eines Messwertdatensatzes mit der Vorgabe:
Rechnerische Ermittlung aller Partikel im unter-
suchten Reflexpartikelgemenge mit einem b/l
>0,85undeinerSPHT>0,85undeinemTransa
>0,15(d.h.„ZeigeallePartikel,dieeinegünstige-
reFormalsb/l0,85undSPHTvon0,85sowieeine
günstigereTransparenzalsTransa>0,15aufwei-
sen”)fürdiehieruntersuchtenrepräsentativenPro-
benvonReflexpartikelgemengendesTyps1einen
Anteilan fehlerbehaftetenPartikeln (CW=100%
minus Camsizer®-Auswerteergebnis für die ermit-
teltengünstigen form-und transparentenPartikel)
ergibt, der je nach Produkt maximal +1,3 % bis
-4,0 % vom Zielwert im Ergebnis der mikroskopi-
schenAnalyseentferntist.Diesbedeutet(bezogen
aufdenhierfestgestelltenkleinstenintegralenFeh-
leranteilbeiH3T1Rmit23%)einerelativeAbwei-
chungumbiszu17%(relativ),wassichjedochim
VergleichzudenErgebnissendermikroskopischen
AnalysedesHerstellersundderBAMmitSchwan-
kungenvonetwa80%beiderkonventionellenUn-
tersuchungalsausgesprochengeringerweist.

DieDurchführungeinersolchenAuswertungfüreine
Camsizer®-Messung mittels Parameter-undSchwel-
lenwertkombination ist exemplarisch in einer eige-
nenArbeitsanweisunginderAnlagebeschrieben.

ImVergleichzuderhiergefundenenoptimalenPa-
rameterkombination lagenauchErgebnisseunab-
hängiger einzelner Voruntersuchungen mit ver-
gleichbaremAnalysezielvor.DortwurdeeinePara-
meterkombinationvonb/l>0,77undCONV>0,95
und Trans > 0,20 für ein vergleichbares Produkt
vorgeschlagen. Zur Überprüfung dieses Vorschla-
geswurdendiehiervorliegendenProdukteH1T1R,
H2T1RundH3T1Rauchunter dieser Parameter-
undSchwellenwertkombinationausgewertet.Dabei
konntefestgestelltwerden,dassmitdieserKombi-
nationunddendazugehörigenSchwellenwertenim
ErgebnisderCamsizer®-AnalyseeinzuhoherAn-
teilanforderungsgerechterReflexpartikelangezeigt
wird.DarüberhinaussindsehrgroßeabsoluteAb-

weichungen von den Zielwerten festzustellen (Ta-
belle 50), sodass dieser Ansatz nach den vorlie-
gendenErkenntnissenkeineLösungsoptionfürdie
ZielstellungIIdarstellt.

Damit lässt sich anhand der Ergebnisse der hier
untersuchten repräsentativen Proben des Typs 1
einschätzen, dass mit einer Form- und Transpa-
renzparameterkombination und den aufgeführten
Schwellenwerten sich der Anteil fehlerbehafteter
ReflexpartikelineinemReflexpertikelgemengemit-
hilfederCamsizer®-Methodikundderdarinimple-
mentiertenSoftware-Analytikdetektierenundquan-
tifizierenlässt.

4.3.4.4 Zielstellung III: Differenzierung
anforderungsgerechter Reflexperlen 
in einem Nachstreumittelgemenge

UnterderMaßgabedieserZielstellung IIIwarder
Fragenachzugehen:KannderCamsizer® allefeh-
lerbehaftetenReflexpartikel(Form-undReflexions-
fehler) in einem fertigen Nachstreumittelgemisch
detektieren?

Dazu waren umfangreiche Voruntersuchungen er-
forderlich. Grundlage der Nachweisführung sollten
definiert zusammengesetzte Nachstreumittelgemi-
schesein(Tabelle51),umdesWeiterenunterAus-
nutzungderkonventionellmikroskopischermittelten
Bezugswerte fürdie jeweiligenAnteile fehlerbehaf-
teterReflexpartikeleineGrundlagebzw.Bezugfür
einen entsprechenden Plausibilitätsnachweis zu
haben. Entsprechende definierte Bezugsmischun-
genwarennichtverfügbar,sodassaufderBasisder
herstellerseits jeweils bereitgestellten Ausgangs-
materialienReflexpartikelgemengeundGriffigkeits-
mittelgemengefürjedesProduktNachstreumittelin
definierten Verhältnissen durch die Forschungsbe-
arbeiter zusammengestellt wurden. In Absprache
mit dem Betreuungsgremium sowie unter Berück-
sichtigung der Informationen durch die Hersteller
undderCamsizer®-Messmethodiksolltegemäßder
dargestellten Weise bei der Produktion auch die
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Tab. 50: ErgebnisseeineralternativvorgeschlagenenParameter-undSchwellenwertkombination



Nachstreumittelgemenge mit definiertem Volumen-
verhältnis Reflexpartikel:Griffigkeitsmittel zusam-
mengesetzt werden. Zur Vergleichbarkeit mit der
durchgehend praktizierten Messmethodik wurden
Mischungszusammensetzungen von jeweils etwa
120gMessprobe imMischungsverhältnisR:Gwie
2,5:1;3:1sowie3,5:1aufderBasisderermittelten
DichtewertefürdiejeweiligenAusgangsmaterialien
zusammengesetzt.EswarVorstellungderBearbei-
ter, durch diese relativ enge Spreizung einen pra-
xisgerechtenKorridorfürmöglicheStreuungendes
praktischenMischungsverhältnissesnachzustellen.

In Tabelle 51 ist die Herstellung definierter Mi-
schungenfürdieHerstelleraufgeführt.

ImErgebnisderaufwändigenmikroskopischenUn-
tersuchungenderBAMzurnormgerechtenErmitt-
lungdesAnteilsfehlerhafterReflexpartikelergaben
sichdiefolgendenErgebnisse:

• H1T1R – Anteil fehlerhafter Reflexpartikel im
Reflexpartikelgemenge:24,8%,

• H2T1R – Anteil fehlerhafter Reflexpartikel im
Reflexpartikelgemenge:33,0%,

• H3T1R – Anteil fehlerhafter Reflexpartikel im
Reflexpartikelgemenge:23,0%.

DieseErgebnissewurdenverwendet,umdenAnteil
form-undtransparenzfehlerfreierReflexpartikel im
jeweiligen definierten Nachstreumittelgemisch als
Zielwert für die Validierung des entsprechenden
Camsizer®-Auswertepotenzials durch UND-ver-
knüpfte softwaregestützte Auswertung der Cam-
sizer®-Messwerte zuermitteln.Soergibt sichbei-
spielsweisefürdieProbeH1T1Ndef. mitMV3:1fol-
genderZielwert:

H1T1Ndef. mitMV3:1

• Anteil fehlerhafte Reflexpartikel im Ausgangs-
materialH1T1R:24,8%,

• MV3:1heißt75%Reflexpartikelgemenge:25%
Griffigkeitsmittel,

• 24,8%fehlerhafteReflexpartikelineinemAnteil
von75%Reflexpartikelgemengeimdefinierten
Nachstreumittelgemischheißt:

– 18,6%fehlerhafteReflexpartikelimdefinier-
tenNachstreumittelgemischMV3:1,

– 56,4%anforderungsgerechteReflexpartikel
im definierten Nachstreumittelgemisch MV
3:1.

Die Zielwerte für alle definierten Nachstreumittel-
probendesTyps1sindinTabelle52aufgeführt.

DieseZielwertegaltesunterAnwendungderder-
zeitig verfügbaren Auswerteoptionen der Cam-
sizer®-MethodikmitmöglichstgeringerDifferenzzu
denZielwertenwiederzufinden,umdenNachweis
der entsprechenden Leistungsfähigkeit zu erbrin-
gen.AufderGrundlagederunterZielstellungIIge-
fundenenParameterkombinationenundSchwellen-
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Ziel Material Dichte Einwaage Masseverhältnis Volumenverhälnis

2,5:1
z.B.H1T1R 2,495 81,28g

2,71:1 2,5:1
z.B.H1T1G(Cristobalit) 2,302 30,0g

3:1
z.B.H2T1R 2,495 93,91g

3,13:1 3:1
z.B.H2T1G(Cristobalit) 2,386 30,0g

3,5:1
z.B.H3T1R 2,491 108,53g

3,62:1 3,5:1
z.B.H3T1G(Cristobalit)+GG) 2,413 30,0g

Tab. 51: HerstellungdefinierterNachstreumittelgemengeproben

Definierte Proben SG Form + Transparenz 
ZW Gute Partikel (%)

H1T1Ndef. 2,5:1 53,7%

H1T1Ndef. 3,0:1 56,4%

H1T1Ndef. 3,5:1 58,5%

H2T1Ndef. 2,5:1 47,8%

H2T1Ndef. 3,0:1 50,2%

H2T1Ndef. 3,5:1 52,0%

H3T1Ndef. 2,5:1 54,9%

H3T1Ndef. 3,0:1 57,7%

H3T1Ndef. 3,5:1 59,8%

Tab. 52: Zielwerte desAnteils anforderungsgerechter Reflex-
partikel in definiert zusammengesetzten Nachstreu-
mittelgemischen unterschiedlicher Mischungsverhält-
nisse



wertewarklar,dassderAnalyseansatzfürdiesoft-
waregestützte Auswertung als Kombination von
Form-undTransparenzkennwertenzuerfolgenhat.

NachfolgendwurdeaufderGrundlageder inZiel-
stellung IgefundenenseparatenParameterkombi-
nationenundSchwellenwertesowiederunterZiel-
stellung II gefundenen kombinierten Parameter-
kombinationen und Schwellenwerte in iterativer
WeisenachderParameterkombinationunddenda-
zugehörigen Schwellenwerten gesucht, die eine
höchstmögliche Übereinstimmung zwischen Ziel-
wertdesAnteilsanforderungsgerechterReflexparti-
kel imdefiniertenNachstreumittelgemischundEr-
gebnisderCamsizer®-Auswertung liefern (Tabelle
53bis55).

AusdengefundenenErgebnissen lassensich fol-
gendeSchlussfolgerungenableiten:

• FürjedesProduktkönneneineindividuelleKenn-
wertkombinationaus2Formparameternund je-
weils1Reflexionsparametermitentsprechenden
Schwellenwerten gefunden werden. Die Para-
meterkombination istdabeivonProduktzuPro-
dukt unterschiedlich. Damit ist ein individueller
qualitätsbeschreibender „Fingerabdruck” mög-
lich.DieAbweichungenzum jeweiligenprodukt-
bezogenen Zielwert aus der mikroskopischen
Analysebeträgtnichtmehrals-1,4%bis+0,1%
absolut.

• Mit einer herstellerunabhängigen Parameter-
kombinationvonb/l,SPHTundTransaundden
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Tab. 53: AnteilfehlerhafterReflexpartikelimdefiniertenNachstreumittelgemengeH1T1Ndef. (MV2,5:1;3:1;3,5:1)

Tab. 54: AnteilfehlerhafterReflexpartikelimdefiniertenNachstreumittelgemengeH2T1Ndef. (MV2,5:1;3:1;3,5:1)

Tab. 55: AnteilfehlerhafterReflexpartikelimdefiniertenNachstreumittelgemengeH3T1Ndef. (MV2,5:1;3:1;3,5:1)



Schwellenwerten b/I > 0,85 und SPHT > 0,85
undTransa>0,15,wiediesauchunterZielstel-
lung II zielführend war, ergeben sich Abwei-
chungenvomjeweiligenZielwertvon+4,2%bis
-3,1%.

• Damit sollte die Camsizer®-Methodik in der
Lage sein, den Anteil anforderungsgerechter
ReflexpartikelineinemNachstreumittelgemisch
bei Bekanntsein des Mischungsverhältnisses
sowiedervorherigenEinzelbeurteilungdesAus-
gangsmaterialesReflexpartikelgemengezube-
stimmen.

Das heißt, dass eine Parameterauswertung eines
imCamsizer® untersoftwareseitigerAktivierungder
Ermittlung aller Form- und Transparenzkennwerte
eines Messwertdatensatzes mit der Vorgabe:
Rechnerische Ermittlung aller Partikel im unter-
suchten Nachstreumittelgemenge definierter Zu-
sammensetzung mit einem b/l > 0,85 und einer
SPHT>0,85undeinemTransa>0,15(d.h.„Zeige
allePartikel,dieeinegünstigereFormalsb/l0,85
undSPHTvon0,85sowieeinegünstigereTrans-
parenzalsTransa>0,15aufweisen”) fürdiehier
untersuchten repräsentativen Proben von Nach-
streumittelgemengen des Typs 1 einen Anteil an
anforderungsgerechten Partikeln (CW = Cam-
sizer®-Auswerteergebnisfürdieermitteltengünsti-
genform-undtransparentenPartikel)ergibt,derje
nach Produkt maximal +4,2 % bzw. -3,1 % vom
ZielwertimErgebnisdermikroskopischenAnalyse
entfernt ist.Diesbedeutet fürdiegefundenenAn-

teile anforderungsgerechter Reflexpartikel im
Nachstreumittelgemisch (IST-Wert) bezogen auf
den mithilfe der Ergebnisse der mikroskopischen
AnalyseabgeleitetenZielwert (SOLL-Wert)Abwei-
chungen,dieinTabelle56aufgeführtsind.

Die Durchführung einer solchen Auswertung für
eine Camsizer®-Messung mittels Parameter- und
Schwellenwertkombinationistexemplarischineiner
eigenenArbeitsanweisung inderAnlagebeschrie-
ben.

Die Ergebnisse der Plausibilitätsuntersuchung mit
den Auswerteparametern und Schwellenwerten
b/I>0,85undSPHT>0,85undTransa>0,15an
einerzufallsbedingtentnommenenMessprobeder
durchdieHerstellerbereitgestelltenNachstreumit-
telgemenge-ProduktedesTyps1sindinTabelle57
zusammengestellt.

Fazit

Demnach wird für die untersuchten Einzelproben
ein jeweils erhöhter Anteil anforderungsgerechter
Reflexpartikel indenProbendetektiert.DieProbe
H2T1NisteinAusreißer;hierbestätigendieCam-
sizer®-Untersuchungen die bereits in der granulo-
metrischenAnalysegefundenefehlerhafteZusam-
mensetzung des Nachstreumittelgemisches (Grif-
figkeitsmittelfehlt).Ansonstensinddiedetektierten
Abweichungen von den SOLL-Werten relativ ge-
ring,wastheoretischaufeineanforderungsgerech-
te Zusammensetzung schließen lassen könnte.
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Mischungsverhältnis 
Volumenanteile 
Reflex:Griffig

Anteil qualitätsgerechter Perlen im 
definiert zusammengesetzten Nachstreumittelgemisch

Hersteller 1 SOLL → IST Hersteller 2 SOLL → IST Hersteller 3 SOLL → IST

2,5:1 53,7%→56,9% 47,8%→50,3% 54,9%→53,5%

3:1 56,4%→59,5% 50,2%→50,0% 57,7%→54,6%

3,5:1 58,5%→62,7% 52,0%→53,3% 59,8%→57,8%

Tab. 56: ErgebnisderCamsizer®-Mess-und-AuswertemethodikimVergleichzumSOLL-WertderNachstreumittelzusammenset-
zung(hier:ProbenmitdefiniertenMischungsverhältnissen)

Abweichung vom ZW bei Mischungsverhältnis 3:1* 
bei gelieferten Industriegebinden des Nachstreumittelgemisches

H1T1N SOLL:56,4%→IST:58,1%(+1,7%) ∆:3%relativ

H2T1N SOLL:50,2%→IST:71,9%(+21,7%) ∆:143%relativ

H3T1N SOLL:57,7%→IST:60,3%(+2,6%) ∆:5%relativ

*MVlautHersteller3:1

Tab. 57: ErgebnisderCamsizer®-Mess-und-AuswertemethodikzumAnteilqualitätsgerechterReflexpartikelinderNachstreumit-
telprobe(hier:ProbenausindustriellgefertigtenNachstreumittelgemischen)



Hier erfolgt jedoch die maßgebende Beurteilung
unterZielstellungIV.

ZusammenfassendlässtsichanhandderErgebnis-
se der hier untersuchten definiert zusammenge-
setztenProbendesTyps1einschätzenunderwar-
ten,dassmiteinerForm-undTransparenzparame-
terkombination und den aufgeführten Schwellen-
werten sich derAnteil anforderungsgerechter Re-
flexpartikel ineinemNachstreumittelgemengemit-
hilfederCamsizer®-Methodikundderdarinimple-
mentiertenSoftware-Analytikdetektierenundquan-
tifizierenlässt.

4.3.4.5 Zielstellung IV: Differenzierung von
Reflexpartikeln und Griffigkeitskörpern
im Nachstreumittelgemisch

UnterderMaßgabedieserZielstellung IVwarder
Fragenachzugehen:KannderCamsizer® ineinem
fertigen Nachstreumittelgemisch zwischen Reflex-
partikelnundGriffigkeitsmittelndifferenzieren?

WiederumwarenumfangreicheVoruntersuchungen
zur Ableitung von Differenzierungsschwellen zwi-
schen Reflexpartikelgemengen und Griffigkeitsmit-
telgemengenerforderlich.JedochmusstedieSuche
nach differenzierenden Parametern und entspre-
chendenSchwellenwerten,wienachfolgendgezeigt

wird,ineineranderenVorgehensweisealsunterden
Zielstellungen I bis III erfolgen. Dazu erfolgte eine
vergleichende Betrachtung der Parameterverläufe
von bereitgestellten Reflexpartikelgemengen und
Griffigkeitsmittelgemengen (Ausgangsmaterialien)
derhierbetrachtetenrepräsentativenNachstreumit-
telproduktedesTyps1.Zielwares,Form-und/oder
Transparenzparameterzufinden,derenVerlaufüber
den Wertebereich im Vergleich Bereiche zeigt, die
vorzugsweisevoneinerMischungskomponente(Re-
flexpartikel oder Griffigkeitsmittel) dominiert wird.
Dieses Schwellenwertkriterium könnte dann die
GrundlagefüreinerechnerischeRückrechnungdes
gegebenen Mischungsverhältnisses Reflexparti-
kel:GriffigkeitspartikelimbereitgestelltenNachstreu-
mittelgemischsein.Voraussetzungist,dassdieBei-
träge der Ausgangsmaterialien Reflexpartikelge-
menge und Griffigkeitsmittelgemenge zum Schwel-
lenwertkriteriumdesausgewähltenParametersein-
zelnbekanntsind,wozuCamsizer®-Vermessungen
derAusgangsmaterialienerforderlichsind.

DieaufgezeichnetenParameterverläufederbereit-
gestellten Ausgangsmaterialien H1T1R, H2T1R,
H3T1RsowieH1T1G,H2T1GundH3T1G(Bild78
bis84)wurdennachgeeigneten–möglichstdiffe-
renzierenden–Schwellenwertkriterienbewertet,um
auf diese Weise den geeigneten Form- und/oder
Transparenzparameterherauszuarbeiten.
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Bild 78: Verlauf des Parameters b/l für die Griffigkeits- und Reflexpartikelgemenge der Nachstreumittelprodukte von H1, H2
undH3



NachdervisuellenAnalysewurdehiereinemögli-
chedifferenzierendeSchwelle(Strichlinie)beib/l=
0,95 eingetragen. Bei diesem Wert erscheint das
größtmögliche Differenzierungspotenzial dieses

Parameters zu liegen, da mehr als 60 % der Re-
flexpartikelgemenge größerer Werte als b/l von
0,95aufweist,währenddiesnurauf1bis4%der
Griffigkeitsmittelzutrifft.DieSpreizungistjedochre-
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Bild 79: VerlaufdesParametersSYMMfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3

Bild 80: VerlaufdesParametersSPHTfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2und
H3



lativ gering und die der angezeigten Überschnei-
dungen noch nicht optimal gering, sodass dieser
ParameternichtfürdieweiterenBetrachtungenmit
demZieleinerDifferenzierungdesNachstreumittel-

gemisches herangezogen wurde. In ähnlicher
WeisewurdenauchdieweiterenmöglichenForm-
und Transparenzparameter vergleichend disku-
tiert.
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Bild 81: VerlaufdesParametersCONVfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2und
H3

Bild 82: VerlaufdesParametersTransfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2und
H3



Demnach ist aus den Verläufen und Werteberei-
chen der Formparameter im Vergleich zwischen
Reflexpartikelgemenge und Griffigkeitsmittelge-
menge nur bedingt Potenzial zur Differenzierung

aufgrund der doch relativ großen Überschneidun-
gen zu erwarten. Jedoch zeigen die unterschied-
lichenAusgangsmaterialienqualitativ typischeund
ähnliche Verläufe, die aufgrund der festzustellen-
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Bild 83: VerlaufdesParametersTransafürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3

Bild 84: VerlaufdesParametersTransbfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3



denSchwankungsbreitenderWertebereicheauch
gütekennzeichnendesPotenzialaufzeigen.

BereitsausdenErgebnissendergrafischenVertei-
lung der Parameter aus der Einzelauswertung der
NachstreumittelgemischebezüglichderFehlerkate-
goriengemäßEN1423(s.hierzuz.B.auchBild75)
deutet sich an, dass mittels der Parameter Trans,
TransaoderTransbbessergeeigneteDifferenzie-
rungsparameterzurVerfügungstehenkönnten.

InsbesonderederParameterTransa(Bild83)weist
im Verlauf der Graphen zwischen Reflexpartikel
und Griffigkeitsmittel große Spreizungen auf bzw.
zeigtfürH1T1GundH2T1GkeineTransparenzan
(H1T1Gmit99,3%AnteilanPartikelnmitTransa
=0;H2T1Gmit99,7%AnteilanPartikelnmitTrans
a=0).DieserParameterwirdimFolgendenfürden
Versuch einer rechnerischen Differenzierung von
NachstreumittelgemischendesTyps1herangezo-
gen.DarüberhinausistderVerlaufvonH3T1Gnur
sozuinterpretieren,dassdiesesGriffigkeitsgemen-
geeinenetwa38%großenAnteilanPartikelnmit
transparenten Eigenschaften aufweist. Analysiert
mandenVerlaufvonTransaamSchwellenwertkri-
teriumTransa>0etwasgenauer(Bild85),sofällt
auf, dass auch die untersuchten Reflexpartikelge-
mengeH1T1RbisH3T1Roffensichtlichintranspa-
rentePartikelaufweisen(H1T1Rmit97,9%Anteil

anPartikelnmitTransa>0;H2T1Rmit96,6%An-
teilanPartikelnmitTransa>0;H3T1Rmit98,8%
AnteilanPartikelnmitTransa>0).

Diese Zusammenhänge sollen in einem ersten
Schritt dazu verwendet werden, umdieGemisch-
zusammensetzungvonweitestgehenddefiniertzu-
sammengesetztenNachstreumittelgemischenunter
Aufstellung eines Gleichungssystems zu ermitteln
undausdemVergleichzurvorliegendenEinwaage
derMischungszusammensetzungdiegenerelleVa-
lidierung des dargestellten Differenzierungsansat-
zeszuerhalten.

Anschließend erfolgt die entsprechende Kenn-
zeichnungderhandelsüblichbereitgestelltenNach-
streumittelgemenge-Proben, die nach Auszeich-
nung alle mit einem Mischungsverhältnis von 3:1
ausgeliefertwerdensollen.

DieVerteilungundWertebereichederdefiniertzu-
sammengesetztenMischungenvonReflexpartikel-
gemenge H1T1R zu Griffigkeitsmittelgemenge
H1T1GimMischungsverhältnis2,5:1bzw.3:1und
3,5:1sindinBild86aufgeführt.

AusdemVerlaufisteineAbstufungderPartikelan-
teilemitTransa=0zuerkennen,die logischdie
generellen Mischungsverhältnisse wiedergibt (mit
zunehmendemGehaltanReflexpartikelnsinktder
AnteilanPartikelnmitTransa=0).Jedochdeutet
die nicht ganz äquidistante Abstufung auf entmi-
schende oder separierende Effekte beim Zusam-
menmischenhin.

• H1T1Ndef. 2,5:1 enthält 32,2 % Partikel mit
Transa=0(67,8%mitTransa>0),

• H1T1Ndef. 3:1 enthält 29,5 % Partikel mit
Transa=0(70,5%mitTransa>0),

• H1T1Ndef. 3,5:1 enthält 25,0 % Partikel mit
Transa=0(75,0%mitTransa>0),

• H1T1Ndef. 2,5:1 enthält 71,4 % H1T1R und
28,6%H1T1G,

• H1T1Ndef. 3:1 enthält 75 % H1T1R und 25 %
H1T1G,

• H1T1Ndef. 3,5:1 enthält 77,8 % H1T1R und
22,2%H1T1G.

Aufgrund der festgestelltenAnteile in H1T1R und
H1T1GmitTransa=0ergibt sich folgendeGlei-
chung zur Ermittlung eines rechnerischen Anteils
anPartikelnmitTransaalsZielwertfürdenAnteil
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Bild 85: Verlauf des Parameters Trans a für die Griffigkeits-
und Reflexpartikelgemenge der Nachstreumittelpro-
duktevonH1,H2undH3undjeweiligePartikelanteile
mitTransa=0



an Partikeln im definiert zusammengesetzten
NachstreumittelgemischmitParameterTransa>0:

• H1T1R+H1T1G=
H1T1Ndef. MV2,5:1,

• 0,714x97,9+0,286x0,7 =
SOLL-AnteilPartikelmitTransa>0,

• 0,714x97,9+0,286x0,7 =
70,1%SOLL-AnteilPartikelmitTransa>0.

Aus der Analyse des Trans-a-Verlaufes in Bild 86
odermittelsCamsizer®-Auswertung(Software-Opti-
on:BerechneallePartikelderMessprobemitTrans
a>0)istderAnteildertatsächlicherfasstenPartikel
mit Trans a > 0 als IST-Wert aufgeführt.Aus dem
VergleichkanneineDifferenzquantifiziertwerden.

MithilfedesIST-Werteswirdesmittelsnachfolgen-
derGleichungmöglich,das„reale”durchdenCam-
sizer® ermittelte Mischungsverhältnis anzugeben.
NachfolgendistdieseBerechnungfürdieBeispiele
H1T1Ndef. aufgeführt.

• AbleitungvonZielwertenfürCamsizer®-Bewer-
tungundGenauigkeit– ausBeziehung:

97,9xH1T1R+0,7xH1T1G=
ISTx(H1T1R+H1T1G)

x,xxH1T1R=y,yyH1T1G

x,xx/y,yyH1T1R=H1T1G→ MV

Die entsprechenden Ergebnisse zeigen Abwei-
chungen von den avisierten Mischungsverhältnis-
sen(s.Tabelle58).
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Bild 86: VerlaufdesParametersTransafürdiedefiniertzusammengesetztenNachstreumittelgemengeH1T1Ndef.

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H1T1Ndef. 2,5:1
H1T1R+H1T1G:

0,714x97,9+0,286x0,7
70,1 67,8 -2,3 2,2:1

H1T1Ndef. 3,0:1
H1T1R+H1T1G:

0,75x97,9+0,25x0,7
73,6 70,5 -3,1 2,5:1

H1T1Ndef. 3,5:1
H1T1R+H1T1G:

0,778x97,9+0,222x0,7
76,3 75 -1,3 3,2:1

Tab. 58: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürAusgangsmaterialienunddefi-
nierteNachstreumittelprobenH1



Die entsprechenden Ergebnisse zum erfassten
Mischungsverhältnis sind für die definiert zusam-
mengesetzten Nachstreumittelgemenge mit den
ProduktendesTyps1derHerstellerH2undH3auf-
geführt(Bild87bis88).

Im Ergebnis der Untersuchungen undAuswertun-
genistfestzustellen,dasssowohleinevisuelleals
auch eine quantifizierbare Differenzierung mit der
geschildertenAuswertevariantemöglichist.Festzu-
stellen ist allerdings auch, dass der Camsizer®

i.d.R.etwaszuwenigPartikelmitTransa>0er-
fasst.BeidenhieruntersuchtenProbendesTyps1
werden durch die Camsizer®-Messung und -Aus-
wertungbiszu3%wenigerPartikelmitTransa>0
angezeigt. Umgerechnet auf das Mischungsver-
hältnis bedeutet dies eine Verschiebung des Mi-

schungsverhältnisses um bis zu 0,5-Anteile zu-
lastendesReflexpartikelanteils.Ursachenfürdiese
Verschiebung können bei Fehlern in der Mi-
schungszusammensetzung,aberauchbeidender-
zeitgegebenenAuflösevermögenderKamerasund
einer daraus folgenden systematischen Abwei-
chungbeiderErmittlungderGrauwertverteilungin
den vermessenen Partikeln vermutet werden. Vor
einerweiterendetaillierterenUntersuchungdieses
Effektes ist unter den derzeitigen Bedingungen
offensichtlich die Genauigkeit des ermittelten
Mischungsverhältnisses im ungünstigsten Fall mit
-0,5beimAnteilderReflexpartikeleinzuschätzen.

Im Weiteren erfolgt eine Übertragung dieserAus-
wertemethodikaufdieherstellerseitsbereitgestell-
tenhandelsüblichenNachstreumittelgemische(Bild
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Bild 87: VerlaufdesParametersTransafürdiedefiniertzusammengesetztenNachstreumittelgemengeH2T1Ndef.

Tab. 59: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürAusgangsmaterialienunddefi-
nierteNachstreumittelprobenH2

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H2T1Ndef. 2,5:1
H2T1R+H2T1G:

0,714x96,6+0,286x0,3
69,1 67 -2,1 2,3:1

H2T1Ndef. 3,0:1
H2T1R+H2T1G:

0,75x96,6+0,25x0,3
75,2 71 -1,5 2,8:1

H2T1Ndef. 3,5:1
H2T1R+H2T1G:

0,778x96,6+0,222x0,3
75,2 75 -0,2 3,4:1



89 bis 94). Dazu wurden Camsizer®-Messungen
aus mindestens 3 Untersuchungen an H1T1N zu
einem gemittelten Datensatz zusammengefasst.
Zusätzlich erfolgte eine nochmalige separate Ver-
messunganeinerweiterenNachstreumittelprobein
04/2011. Zuerst wurden die Ergebnisse über Ver-
lauf undGrößenordnungdesParametersTransa
denentsprechendenErgebnissenfürdiedefiniertin
der BAM zusammengesetzten Nachstreumittelge-
mischenmitMischungsverhältnissen2,5:1,3:1und
3,5:1gegenübergestellt(s.Bild89).

DieH1T1N-ProbenzeigenimVergleichderinsge-
samt5durchgeführtenMessungensehrguteÜber-
einstimmung. Verlauf und Abstufung erscheinen
logisch.Siezeigendarüberhinausähnlichenquali-
tativen Verlauf, ordnen sich aber im Partikelanteil

mit Trans a > 0 oberhalb der der definierten Mi-
schungMischungsverhältnis2,5:1ein.

InderweiterenAuswertungwerdenanderSchwel-
lenwertgrenzeTransa=0dieAnteileanPartikeln
mitTransa<0undTransa>0ermittelt.Gleich-
zeitig sind in Bild 90 zum Vergleich die rechneri-
schen  Zielwerte für das durch den Hersteller für
dieses Produkt avisierte Mischungsverhältnis so-
wohlfüreinevolumenbezogenealsauchmassebe-
zogeneMischungsrezepturaufgeführt.

Der nach Camsizer®-Auswertung ermittelte Parti-
kelanteilmitTransa=0ergibtsichzu35%.Die
rechnerischenZielwertefüreine3:1-Mischungszu-
sammensetzung von Reflexpartikeln:Griffigkeits-
partikelnwirddeutlichverfehlt,wasalsMangelan
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Bild 88: VerlaufdesParametersTransafürdiedefiniertzusammengesetztenNachstreumittelgemengeH3T1Ndef.

Tab. 60: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürAusgangsmaterialienunddefi-
nierteNachstreumittelprobenH3

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H3T1Ndef. 2,5:1
H3T1R+H3T1G:

0,714x98,8+0,286x38
81,4 78 -3,4 1,9:1

H3T1Ndef. 3,0:1
H3T1R+H3T1G:

0,75x98,8+0,25x38
83,6 80,5 -3,1 2,3:1

H3T1Ndef. 3,5:1
H3T1R+H3T1G:

0,778x98,8+0,222x38
85,3 86,5 +1,2 4:1



Reflexpartikeln interpretiert wird. Auch ist eine
grundsätzliche Parallelverschiebung der Kurven-
lage zu niedrigeren Trans-a-Werten festzustellen,

wasentwederhinsichtlichSchwankungenderGlas-
qualitätoderEinflüssenausderBeschichtungsqua-
litätinterpretiertwerdenkann.
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Bild 89: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH1T1Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH1T1N

Bild 90: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH1T1Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH1T1N



Entsprechend der nachfolgend aufgeführten Aus-
wertung des Gleichungssystems für den Zusam-
menhangderTrans-a-WertebeiderSchwellenwert-
grenzeTransa=0(hierdargestelltamBeispielder
Ausgangsmaterialien und des fertigen Nachstreu-
mittelgemischesfürH1T1N)wirddastatsächlichim
ErgebnisderCamsizer®-MessungundAuswertung
ermittelte Mischungsverhältnis Reflexpartikel:Grif-
figkeitspartikelindenProduktenHXT1Nermittelt.

• Ermittlung MV am bereitgestellten H1T1N-
Produkt– ausBeziehung:

97,9xH1T1R+0,7xH1T1G=
ISTx(H1T1R+H1T1G)

x,xxH1T1R=y,yyH1T1G

x,xx/y,yyH1T1R=H1T1G→ MV

Für die Messproben H1T1N im Vergleich zu den
definiertzusammengesetztenProbenergebensich
dieinTabelle61aufgeführtenWerte.

FürdieweiterenProduktederHerstellerH2undH3
ergebensichdieZwischenergebnisseundAuswer-
tungen(inBild91und92dargestellt).

Bereits aus der Darstellung wird deutlich, dass in
den untersuchten Nachstreumittelgemengen des
HerstellersoffensichtlichkeinGriffigkeitsmittelent-
halten ist.DerCamsizer® bestätigtalsoauchmit-
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Tab. 61: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnisse fürdefinierteNachstreumittelpro-
bensowiedasgelieferteNachstreumittelproduktH1T1N

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H1T1Ndef. 2,5:1
H1T1R+H1T1G:

0,714x97,9+0,286x0,7
70,1 67,8 -2,3 2,2:1

H1T1Ndef. 3,0:1
H1T1R+H1T1G:

0,75x97,9+0,25x0,7
73,6 70,5 -3,1 2,5:1

H1T1Ndef. 3,5:1
H1T1R+H1T1G:

0,778x97,9+0,222x0,7
76,3 75 -1,3 3,2:1

H1T1N gem. Datensatz
H1T1N 04_2011

s.o. 65 1,9:1

Bild 91: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH2T1Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH2T1N
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Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H2T1Ndef. 2,5:1
H2T1R+H2T1G:

0,714x96,6+0,286x0,3
69,1 67 -2,1 2,3:1

H2T1Ndef. 3,0:1
H2T1R+H2T1G:

0,75x96,6+0,25x0,3
75,2 71 -1,5 2,8:1

H2T1Ndef. 3,5:1
H2T1R+H2T1G:

0,778x96,6+0,222x0,3
75,2 75 -0,2 3,4:1

H2T1N gem. Datensatz
H2T1N 04_2011

s.o. 98
Kein 

H2T1G!

Tab. 62: Mittels Camsizer®-Methodik über Trans-a-Bewertung ermittelte Mischungsverhältnisse für definierte Nachstreumittel-
probensowiedasgelieferteNachstreumittelproduktH2T1N

Bild 92: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH2T1Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH2T1N

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H3T1Ndef. 2,5:1
H3T1R+H3T1G:

0,714x98,8+0,286x38
81,4 78 -3,4 1,9:1

H3T1Ndef. 3,0:1
H3T1R+H3T1G:

0,75x98,8+0,25x38
83,6 80,5 -3,1 2,3:1

H3T1Ndef. 3,5:1
H3T1R+H3T1G:

0,778x98,8+0,222x38
85,3 86,5 +1,2 4:1

H3T1N gem. Datensatz s.o. 79,7 2,2:1

H3T1N 04_2011 s.o. 80,5 2,3:1

Tab. 63: Mittels Camsizer®-Methodik über Trans-a-Bewertung ermittelte Mischungsverhältnisse für definierte Nachstreumittel-
probensowiedasgelieferteNachstreumittelproduktH3T1N



telsderForm-bzw.Transparenzparameterbetrach-
tungundderentsprechendenAuswertetoolsdieEr-
gebnisse der granulometrischen Untersuchungen
(s.Tabelle62).

Die Lage der untersuchten Nachstreumittelgemi-
scheH3T1NbeiTransa=0ordnetsichzwischen
den Graphen für H3T1Ndef. Mischungsverhältnis
2,5:1und3:1ein(s.Tabelle63).Dierechnerischen
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Bild 93: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH3T1Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH3T1N

Bild 94: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH3T1Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH3T1N



Zielwerte werden nicht erreicht, was auf einen zu
geringenAnteilanReflexpartikelnschließen lässt.
Auch bei diesen Proben ist eine Spreizung bzw.
ParallelverschiebungderTrans-a-WerteimBereich
Transa0,20bis0,25feststellbar.

Fazit

Zusammenfassendlässtsichfeststellen,dassVer-
änderungendesMischungsverhältnisseszwischen
Reflexpartikeln:Griffigkeitspartikeln durch Relativ-
vergleichsichernachweisbarsind.LiegendieAus-
gangsmaterialienebenfallsuntersuchtvor,istauch
Quantifizierung des Mischungsverhältnisses mög-
lich. Wie die bisherigen Untersuchungen zeigten,
scheinteinhohesMaßanWiederholpräzisionmög-
lich.DabeiistaufgrundderVoruntersuchungenan
definiert zusammengesetzten Nachstreumittelge-
mischen zu beachten, dass aufgrund der festge-
stelltenErgebnissetendenzielletwaszuwenigPar-
tikelmitTransa>0durchdenCamsizer® erkannt
werden.DieGründedafürsinddurchweiterführen-
deUntersuchungenaufzuklären.Diesbedeutetje-
doch,dassdaswahreMischungsverhältnisumbis
zu0,5zuungunstendesAnteilsanReflexpartikeln
verschoben sein kann. Zieht man diese maximal
festgestellteDifferenzalsKorrekturwertheran,er-
geben sich die in Tabelle 64 aufgeführten
Mischungsverhältnisse.

Darauswirddeutlich,selbstunterBerücksichtigung
einerKorrektur, dassoffensichtlich keinesderun-
tersuchten Muster mit einem Mischungsverhältnis
3:1 zusammengesetzt war, wobei das Produkt
H3T1Nzwareinensignifikanten,jedochnurrelativ
geringenAbstandaufweist.EinProduktkonnteals
Fehlproduktklaridentifiziertwerden.

4.3.5 Auswertung der Camsizer®-Ergebnisse
für Typ-2-Materialien

Nachfolgend sind die Ergebnisse der Kombina-
tionsauswertung mittels Camsizer®-Software für
jedes Typ-2-Material der repräsentativen Proben-

gesamtheit im Rahmen dieses Vorhabens aufge-
führt. Die gewählten grafischen Parameterkombi-
nationenergebensichausderAuswertungder je-
weilsgrafischaufgestelltenParameterverläufeähn-
lich Bild 74 und 75. Maßgebende Kriterien sind
mögliche, sich zwischen den Qualitätskategorien
ergebende,AbgrenzungenvonForm-oderTrans-
parenzparametern(sieheGrenz-StrichlinieninBild
74und75)sowieeinemöglichstgroßeSpreizung
desWertebereichesderParameter.

AlleweiterenAuswertekombinationensinddasEr-
gebnis iterativer rechnerischer Optimierungen,
deren Plausibilität sich aus der Differenz zum je-
weiligenkonventionellermitteltenZielwert für jede
Probe(sieheTabelle40)ergibt.DasMinimumder
Differenz ist das Kriterium jeder Parameterkombi-
nation und zugehöriger Schwellenwertdefinition
undletztendlichauchdasValidierungskriteriumder
Camsizer®-Methodik und des Camsizer®-Poten-
zialszurErfüllungderZielstellungenIbisIV.

DieVorgehensweisebeidenUntersuchungenund
Auswertungen fürdieAbklärungdesLeistungspo-
tenzials der Camsizer®-Methodik bezüglich der
ZielstellungenI, II, IIIundIVfürProbendesFahr-
bahnmarkierungstyps 2 entspricht derjenigen für
dieProbendesTyps1.InsofernwirdfürDetailfra-
genaufdieAusführungendesKapitels4.3.4sowie
auf[23]verwiesen.

4.3.5.1 Zielstellung Ia: Detektion von
formfehlerbehafteten Reflexpartikeln im
Reflexkörpergemenge

ZuerstwurdeauchfürdieMessprobendesTyps2
für jedeFormfehlerkategoriederEN1423beider
qualitativen Partikelbewertung eine Vielzahl von
PartikeljeKategorie(ca.~30bis50Stck.)optisch
vermessenundsomitdieSpannweitederParame-
terjeKategorieermittelt.Zusätzlichwurdenweitere
ProbenmitbesonderenQualitäten(z.B.besonders
rundePartikel;undurchsichtig;Fremdkörper)extra
vermessen, um weitere Betrachtungen z. B. zu
Grenzwerten/Abgrenzungen durchführen zu kön-
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Produkt MV SOLL MV gemessen MV korrigiert (IST) Bemerkung

H1T1N 3:1 1,9:1 ≤2,4:1 Deutlich zu wenig R

H2T1N 3:1 – – Fehlprodukt

H3T1N 3:1 2,2bzw.2,3:1 ≤2,7bzw.2,8:1 Zu wenig R

Tab. 64: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürdiegeliefertenNachstreumittel-
produktedesTyps1



nen (Bild95).MitdiesenErgebnissenwurdeeine
grafischeVerteilungerstellt.

In gleicher Weise und aus den gleichen Gründen
wie in Kapitel 4.3.4.1 wurde die Parameterkombi-
nationb/l,SPHTundSYMMmit ihrenSchwellen-
wertenb/l>0,83,SPHT>0,86undSYMM>0,85
(für H3T2R) das Kombinationskriterium in UND-
VerknüpfungzurDetektiondesAnteilsqualitätsge-
rechterPartikel imReflexpartikelgemengeH3T2R.
DerAnteilfehlerhafterPartikelimGemengegemäß
Camsizer®-Auswertemethodik (CW),alsoderVer-
gleichswert fürdenmikroskopischermitteltenZiel-
wertjedenProdukts,ergabsichzu:

CW=100%(AnteilanforderungsgerechterPartikel
(ErgebnisCamsizer®-Auswertung).

AnschließendwirdmitdemermitteltenCW-Wertfür
denAnteilnichtanforderungsgerechterPartikeldie
DifferenzzumZW-Wert(Zielwert)ausderkonven-
tionellenmikroskopischenUntersuchunggebildet:

Δ(AbweichungvomZielwert)=ZW–CW.

NimmtΔ einen negativen Wert an, bedeutet dies,
dass der mittels Camsizer®-Methodik (Parameter-
kombination mit den jeweiligen Schwellenwerten)
gefundeneAnteilnichtanforderungsgerechterParti-
kelzuhochist.ErgibtdieDifferenzeinpositivesVor-
zeichen,istderAnteilderdurchdieCamsizer®-Me-
thodik ausgewertetenAnteile anforderungsgerech-
terPartikelvergleichsweisezuhochausgefallen.

AusderBetrachtungderParameterspreizungenin
derGrafikistjedochauchklarersichtlich,dasssich
keinescharfenunddamit eindeutigenAbgrenzun-
gen der Wertebereiche in den jeweiligen Fehler-

kategorienvondenWertebereichenderParameter
für anforderungsgerechte Partikel ergeben (be-
schränkteSensitivitätzurSeparierung).Somitkann
auch bei diesen Proben desTyps 2 die grafische
Ableitung von Schwellenwerten der Parameter
nichtdasOptimum,sondernbestenfallseinAnsatz
für eine weiterführende mathematische Optimie-
rungderSchwellenwertgrenzensein.Vomgrafisch
gefundenen Parameter- und Schwellenwertansatz
ausgehend erfolgten deshalb dann in weiteren
Schritten iterativeOptimierungenmitdemZielder
größtmöglichenAngleichung an den konventionell
gefundenenAnteilfehlerhafterPartikel.

Aus der Analyse der sich grafisch ergebenden
Schwellenwertkombinationsowiezweierdaranan-
knüpfenderrechnerischoptimierterSchwellenwert-
kombinationen (Ansatzkriterium: minimale Abwei-
chung vom Zielwert = individuelles Produktkrite-
rium)ergebensichfürdieuntersuchtenReflexpar-
tikelgemengedesTyps2derHerstellerH1,H2und
H3inDifferenzzudenZielwerten

• H1T2R– ZielwertSGForm:2,9%,

• H2T2R– ZielwertSGForm:6,9%,

• H3T2R– ZielwertSGForm:13,2%

dieinTabelle65bis67aufgeführtenErgebnisse.

Fazit

DarauslassensichsichfolgendeSchlussfolgerun-
genableiten:

• Für jedesProduktkanneine individuelleForm-
kennwertkombination (rechnerisches Optimum
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Bild 95: VerlaufderFormkennwerteindenentsprechendenFehlerkategorien(H3T2R)



1)mitb/l;SPHTundSYMMgefundenwerden.
Damit istein individuellerqualitätsbeschreiben-
der„Fingerabdruck”möglich.DieAbweichungen
zum jeweiligenproduktbezogenenZielwertaus
dermikroskopischenAnalysebeträgt zwischen
+0,2%und-1,7%absolut.

• AnalyseansätzeausderBetrachtungderModal-
verteilungliefernkeinenLösungsansatz.

• Mit der Formparameter- und Schwellenwert-
kombinationb/l>0,77;SPHT>0,80undSYMM
>0,80kanneineherstellerunabhängigeAnaly-
sekombination gefunden werden, die Abwei-
chungen zum jeweiligen produktbezogenen
ZielwertausdermikroskopischenAnalysezwi-
schen+2,2%und-1,8%absolutaufweist.

Dasheißt,dasseineParameterauswertungeines
im Camsizer® unter softwareseitiger Aktivierung
der Ermittlung aller Form- und Transparenzkenn-
werte eines Messwertdatensatzes mit der Vorga-
be:RechnerischeErmittlungallerPartikelimunter-
suchten Reflexpartikelgemenge mit einem b/l
> 0,77 und einer SPHT > 0,80 und einer SYMM
>0,80(d.h.„ZeigeallePartikel,diegünstigerge-
formtsindalsb/l>0,77undmiteinerSPHT>0,80
undeinerSYMM>0,80)fürdiehieruntersuchten
repräsentativen Proben von Reflexpartikelgemen-
gendesTyps2einenAnteilanformfehlerbehafte-
tenPartikeln(CW=100%minusCamsizer®-Aus-
werteergebnisfürdieermitteltengünstigergeform-
ten Partikel) ergibt, der je nach Produkt maximal
+2,2%bis-1,8%vomZielwertimErgebnisdermi-
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H2T2R b/l SPHT SYMM Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,87 0,85 0,90 0,2

Camsizer® –dm1 =1.090µm 0,95 0,97 0,95 -58,4

Camsizer® –d50 =990µm 0,95 0,97 0,95 -58,4

RechnerischesOptimum1 0,87 0,86 0,9 0,2

RechnerischesOptimum2 0,86 0,85 0,9 0,5

Tab. 66: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH2T2R

H3T2R b/l SPHT SYMM Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,83 0,86 0,85 -10,4

Camsizer® –dm1 =650µm 0,9 0,93 0,96 -31,6

Camsizer® –dm2 =440µm 0,95 0,95 0,95 -38,7

Camsizer® –d50 =300µm 0,92 0,92 0,95 -27

RechnerischesOptimum1 0,76 0,8 0,8 -1,7

RechnerischesOptimum2 0,77 0,8 0,8 -1,8

Tab. 67: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH3T2R

H1T2R b/l SPHT SYMM Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,90 0,87 0,90 -1,0

Camsizer® –dm1 =1.100µm 0,97 0,98 0,95 -61,2

Camsizer® –d50 =1.080µm 0,97 0,98 0,95 -61,2

RechnerischesOptimum1 0,87 0,85 0,9 0,1

RechnerischesOptimum2 0,88 0,86 0,9 -0,3

Tab. 65: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH1T2R



kroskopischen Analyse entfernt ist. Bezogen auf
dievorliegendenProbenmit relativgeringenZiel-
werten ergeben sich ziemlich ausgeprägte Streu-
ungen.

BeziehtmandieseWerteaber auf die zulässigen
Fehleranteilevonmax.20%,soerscheintdieder-
zeit zu berücksichtigende Streuung – vor allem
unterBerücksichtigungderderzeitinderPraxiszu
akzeptierenden Spannweiten – als eine deutliche
Verbesserung und deutlicher Verfahrensvorteil
auch aufgrund des höheren Präzisionspotenzials.
StatistischbelastbarereAbschätzungenzumPräzi-
sionsvergleich beider Verfahren müssen jedoch
weiterführenden statistisch optimierten Untersu-
chungenvorbehaltensein.

Die Durchführung einer solchen Auswertung für
eine Camsizer®-Messung mittels Parameter- und
Schwellenwertkombinationistexemplarischineiner
eigenenArbeitsanweisung inderAnlagebeschrie-
ben.

4.3.5.2 Zielstellung Ib: Detektion von
reflexionsfehlerbehafteten Reflex -
partikeln im Reflexkörpergemenge

Beispielhaft wird nachfolgend die praktizierte Ver-
fahrensweisezurAbleitunggeeigneterParameter-
kombinationen und zugehöriger Schwellenwerte
aus der grafischen Darstellung der Parameter-

spannweite je Reflexionskategorie für die Probe
H1T2Rerläutert.

Zuerstwurde für jede Reflexions-Fehlerkategorie
der EN 1423 bei der qualitativen Partikelbewer-
tung eine Vielzahl von Partikel je Kategorie (ca.
~30bis50Stck.)optischvermessenundsomitdie
SpannweitederParameter jeKategorieermittelt.
ZusätzlichwurdenweitereProbenmitbesonderen
Qualitäten (z. B. besonders runde Partikel; un-
durchsichtig; Fremdkörper) extra vermessen, um
weitere Betrachtungen z. B. zu Grenzwerten/Ab-
grenzungen durchführen zu können. Mit diesen
Ergebnissen wurde eine grafische Verteilung er-
stellt(Bild96):

Aus der Analyse der sich grafisch ergebenden
Schwellenwertkombination sowie zweier daran
anknüpfender rechnerisch optimierter Schwellen-
wertkombinationen(Ansatzkriterium:minimaleAb-
weichung vom Zielwert = individuelles Produkt-
kriterium) ergeben sich für die untersuchten Re-
flexpartikelgemengedesTyps2derHerstellerH1,
H2undH3inDifferenzzudenZielwerten

• H1T2R– ZielwertSGReflexion:8,6%,

• H2T2R– ZielwertSGReflexion:13,0%,

• H3T2R– ZielwertSGReflexion:6,3%

dieinTabelle68bis70dargestelltenErgebnisse.
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Bild 96: VerlaufderTransparenzkennwerteindenentsprechendenFehlerkategorien(H1T2R)



Fazit

Daraus lassen sich folgende Schlussfolgerungen
ableiten:

• Für jedesProduktkanneine individuelleRefle-
xionskennwertkombination(rechnerischesOpti-
mum1)mitTrans;TransaundTransbgefun-
denwerden.Damitisteinindividuellerqualitäts-
beschreibenderFingerabdruckmöglich.DieAb-
weichungen zum jeweiligen produktbezogenen
Zielwert aus der mikroskopischenAnalyse be-
trägtzwischen+0,1%und-0,7%absolut.

• AnalyseansätzeausderBetrachtungderModal-
verteilungliefernkeinenLösungsansatz.

• MitderReflxionsparameter-undSchwellenwert-
kombinationTrans>0,28;Transa>0,13und

Transb>0,18kanneineherstellerunabhängige
Analysekombination gefunden werden, dieAb-
weichungen zum jeweiligen produktbezogenen
ZielwertausdermikroskopischenAnalysezwi-
schen+10,2%und-6,7%absolutaufweist.

Die Durchführung einer solchen Auswertung für
eine Camsizer®-Messung mittels Parameter- und
Schwellenwertkombinationistexemplarischineiner
eigenenArbeitsanweisung inderAnlagebeschrie-
ben.

EinehoheStreuungbei derAnalyse transparenz-
fehlerbehafteterPartikelistfestzustellen.Setztman
die grundsätzliche Eignung der Transparenzpara-
meter fürdieentsprechendeAnsprachederartiger
Produktevoraus,soistdiesderzeitnurmitderbei
Typ-2-Reflexpartikelgemengen im Ergebnis der
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H2T2R Trans Trans a Trans b Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,28 0,13 0,18 10,2

Camsizer® –dm1 =1.100µm 0,45 0,21 0,45 -74,3

Camsizer® –d50 =990µm 0,45 0,21 0,45 -52,2

RechnerischesOptimum1 0,2 0,2 0,16 -0,7

RechnerischesOptimum2 0,25 0,2 0,16 -0,7

Tab. 69: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH2T2R

H3T2R Trans Trans a Trans b Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,3 0,18 0,15 -9,5

Camsizer® –dm1 =650µm 0,38 0,2 0,22 -60,6

Camsizer® –dm2 =1.060µm 0,4 0,4 0,21 -93,7

Camsizer® –d50 =600µm 0,35 0,21 0,20 -43

RechnerischesOptimum1 0,2 0,1 0,16 0,1

RechnerischesOptimum2 0,2 0,1 0,15 0,9

Tab. 70: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH3T2R

H1T2R Trans Trans a Trans b Abweichung vom 
Zielwert in % absolut

Grafisch 0,3 0,16 0,36 -42

Camsizer® –dm1 =1.100µm 0,4 0,18 0,42 -75,6

Camsizer® –d50 =1.080µm 0,4 0,18 0,41 -74

RechnerischesOptimum1 0,25 0,1 0,18 -0,3

RechnerischesOptimum2 0,2 0,1 0,18 -0,3

Tab. 68: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH1T2R



mikroskopischenAnalyse festgestellten Dominanz
der Fehlerkategorie Lufteinschlüsse zu erklären
(beispielhaft Bild 97), für die nachgewiesenerma-
ßen die Auswertesoftware und die Camsizer®-
Messwerterfassungderzeitnichtoptimiertist.Nach
AussagenderFirmaRetschistdiesesProblemje-
dochdurchsoftwareseitigeWeiterentwicklungpro-
grammiertechnisch lösbar, sodass die begründete
Erwartungshaltung besteht, diesen Transparenz-
fehler auch durch den Camsizer® detektieren zu
können.

Damit lässtsichausSichtderBearbeiterausden
hieruntersuchtenrepräsentativenProbendesTyps
2einschätzen,dassmit geeignetenFormparame-
terkombinationenunddenaufgeführtenSchwellen-
wertenformfehlerbehafteteReflexpartikeldesTyps
2auseinemReflexpartikelgemengedetektiertund
quantifiziertwerdenkönnen.

EineentsprechendsichereAnalysevonreflexions-
fehlerbehaftetenPartikelninseparaterAnalysemit
einer Reflexionsparameterkombination und ent-
sprechenden Schwellenwerten mithilfe der Cam-
sizer®-Methodik und der darin implementierten
Software-Analytik zeigt derzeit noch zu große
Streuungenauf.EinezielgerichteteWeiterentwick-
lung derAuswertetechnik insbesondere bezüglich
einerAdaptionzurErfassungvonLufteinschlüssen
wird als wünschenswert für eine entsprechende
Verfahrensertüchtigungangesehen.

4.3.5.3 Zielstellung II: Detektion von Form -
fehlern und Reflexionsfehlern (aller
fehlerbehafteter Partikel) im Reflex -
partikelgemenge

Basierend auf den entsprechenden Ergebnissen
und unter Berücksichtigung der aus der Analyse
entsprechendZielstellung Ia (Detektion formfehler-
behafteter Reflexpartikel) und Zielstellung Ib (De-
tektionreflexionsfehlerbehafteterReflexpartikel)ge-
fundenen Erkenntnisse über den Verlauf und die
Größe sowie Spannweite der Wertebereiche der
ParametererfolgteunterderMaßgabederZielstel-
lung II: Kann der Camsizer® alle fehlerbehafteten
Reflexpartikel (Form- und Reflexionsfehler) eines
ReflexpartikelgemengesdesTyps2miteinemAus-
werteansatzimVergleichzumkonventionellmittels
Mikroskops detektieren Fehleranteil (Zielwert) fin-
den? eine softwaregestützte rechnerischeAnalyse
mittelsParameterstudie.Esgalt,eineoptimalePa-
rameterkombination und dazugehörige Schwellen-
werteunterBerücksichtigungderderzeitignochauf
3 Parameter limitierten Auswerteoption der Cam-
sizer®-Software mittels UND-Verknüpfung zu fin-
den.AufgrunddersignifikantenAussagequalitätdes
Parametersb/lwardiesergesetzt.Variiertwurdedie
möglicheKombinationenvonb/lmitSPHT,CONV,
SYMM,Trans,TransaundTransb.Ausden vor-
hergehendenErgebnissenderZWKIaundIbwar
klar, dass eine geeignete Parameterkombination
auchmindestenseinenreflexionskennzeichnenden
Parameter enthalten muss. Darüber hinaus wurde
dieGrößederSchwellenwertevariiert(siehehierzu
die je Produkt aufgeführten Tabellen). Ausgangs-
und Orientierungspunkt waren die Ergebnisse aus
derAnalyseZWKIaundZWKIb.AusBild98wird
jedochdeutlich,dassoffensichtlichnebendemPa-
rameterb/lauchderParameterSPHTrelativdeut-
lich ausgeprägtes Differenzierungspotenzial zwi-
schen anforderungsgerechten und nicht-anforde-
rungsgerechtenReflexpartikelnaufweist.

Auch der Verlauf der Transparenzkennwerte (bei-
spielhaftBild99)deutet–wieauchfürdieReflex-
partikeldesTyps1gefunden–aufentsprechendes
Differenzierungs- bzw. Abgrenzungspotenzial für
dieTransparenzfehlerhin.

InTabelle71bis73sinddieErgebnissederPara-
meterstudie (Zeile: ZW K II: Berechnung Form +
Reflexion).MitPfeilhervorgehobenistdieoptimale
produktindividuelle Kombination für diesen Unter-
suchungsansatz (Zielstellung II) aufgeführt. Ver-
gleichsweiseundalsOrientierungsinddie jeweils
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Bild 97: Typ-2-ReflexpartikelmitLufteinschlüssen
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Bild 98: VerlaufderReflexionskennwerteindenFehlerkategorien(hier:H3T2R)

Bild 99: VerlaufderTransparenzkennwerteindenFehlerkategorien(hier:H1T2R)

Tab. 71: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH1T2R(ZielstellungII)



optimalenKennwertkombinationenundSchwellen-
werte fürdieZielstellung Iaund Ib imoberenTeil
derTabelleaufgeführt.DieVorgehensweiseerfolg-
te inengerAnlehnungandieentsprechendenEr-
gebnissebeidenProbendesTyps1.

GrundlagederBerechnungderAbweichungenvom
Zielwert,sindnachfolgendaufgeführteErgebnisse
derkonventionellenmikroskopischenAnalyse(Ziel-
werte):

• H1T2R– ZielwertSGForm+Reflexion:11,5%,

• H2T2R– ZielwertSGForm+Reflexion:19,9%,

• H3T2R– ZielwertSGForm+Reflexion:19,5%.

Fazit

AusdengefundenenErgebnissen lassensich fol-
gendeSchlussfolgerungenableiten:
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Tab. 72: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH2T2R(ZielstellungII)

Tab. 73: ErgebnissederCamsizer®-AuswertungfürH3T2R(ZielstellungII)

Ansatz Parameter-
kombination

H1T2R 
ZW 88,5

H2T2R 
ZW 80,1

H3T2R 
ZW 80,5

GleicherAnsatzwieTypI

b/I:0,85

SPHT:0,85

Transa:0,15

∆-11,5 ∆-13,9 ∆-4,7

ExterneErfahrungen

b/I:0,77

CONV:0,95

Trans:0,2

∆+9,7 ∆+15,4 ∆+3,6

AnsprachedervorherrschendenReflexfehler
(Lufteinschlüsse)(s.ErgebnisZielIb)

b/I:0,85

Trans:0,25

Transa:0,13

∆-2,6 ∆+14 ∆-3,6

KleinsteZW-AbweichungbeiallenProdukten

b/I:0,87

SPHT:0,85

Trans:0,32

∆-0,4 ∆-8,6 ∆-9,5

Tab. 74: ParametervariationenzurAnsprachefehlerhafterReflexpartikelineinemReflexpartikelgemengedesTyps2
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• Für jedes Produkt können eine individuelle
Kennwertkombination und dazugehörige
Schwellenwertegefundenwerden.Damitistein
individueller qualitätsbeschreibender Fingerab-
druck möglich. DieAbweichungen zum jeweili-
genproduktbezogenenZielwertausdermikros-
kopischen Analyse beträgt nicht mehr als
+0,2%bzw.-0,2%absolut.

• AlsgeeignethatsichdieParameterkombination
b/l;SPHTundTransaerwiesen.

• Mit der Reflexionsparameter- und Schwellen-
wertkombination b/l > 0,85, SPHT > 0,85 und
Transa>0,15kanneineherstellerunabhängige
Analysekombinationgefundenwerden.DieAb-
weichungen zum jeweiligen produktbezogenen
Zielwert aus der mikroskopischenAnalyse be-
tragen jedoch zwischen +13,9 % und -11,5 %
absolut.

AndereParameterkombinationen,diesichvonden
erfolgreichenErfahrungenbeieinerderartigenAna-
lysebeidenProbendesTyps1entfernen,deuten
zwar eine Minimierung der Streuungen an, liegen
jedochimmernochsehrweitvomZielwertentfernt.
Nach dem jetzigen Stand kann hier nur vermutet
werden,dassdieumdenFaktor2bis3gegenüber
denFormfehlernvorherrschendenTransparenzfeh-
ler durch die bisherige Technik und Auswerte-
methodik noch nicht ausreichend angesprochen
und erfasst werden können. Hier ist offensichtlich
technischeNachbesserungerforderlich.

Damit lässt sich anhand der Ergebnisse der hier
untersuchten repräsentativen Proben des Typs 2
einschätzen, dass mit einer Form- und Transpa-
renzparameterkombination und den aufgeführten
Schwellenwerten sich der Anteil fehlerbehafteter
ReflexpartikelineinemReflexpartikelgemengemit-
hilfederCamsizer®-Methodikundderdarinimple-
mentierten Software-Analytik noch nicht ausrei-
chendgenaudetektierenundquantifizierenlässt.

4.3.5.4 Zielstellung III: Differenzierung
anforderungsgerechter Reflexperlen in
einem Nachstreumittelgemenge

UnterderMaßgabedieserZielstellung IIIwarder
Fragenachzugehen:KannderCamsizer® allefeh-
lerbehaftetenReflexpartikel(Form-undReflexions-
fehler) in einem fertigen Nachstreumittelgemisch
detektieren?

Dazu waren auch an den Probematerialien des
Typs2umfangreicheVoruntersuchungenerforder-
lich.GrundlagederNachweisführungsolltendefi-
niert zusammengesetzte Nachstreumittelgemi-
schesein,umdesWeiterenunterAusnutzungder
konventionell mikroskopisch ermittelten Bezugs-
werte für die jeweiligen Anteile fehlerbehafteter
Reflexpartikel eine Grundlage bzw. Bezug für
einen entsprechenden Plausibilitätsnachweis zu
haben.EntsprechendedefinierteBezugsmischun-
genwarennicht verfügbar, sodassaufderBasis
der herstellerseits jeweils bereitgestellten Aus-
gangsmaterialienReflexpartikelgemengeundGrif-
figkeitsmittelgemenge für jedes Produkt Nach-
streumittel in definierten Verhältnissen durch die
Forschungsbearbeiter zusammengestellt wurden.
InAbsprachemitdemBetreuungsgremiumsowie
unter Berücksichtigung der Informationen durch
die Hersteller und der Camsizer®-Messmethodik
sollten gemäß der dargestellten Weise bei der
ProduktionauchdieNachstreumittelgemengemit
definiertem Volumenverhältnis Reflexpartikel:Grif-
figkeitsmittel zusammengesetzt werden. Zur Ver-
gleichbarkeit mit der durchgehend praktizierten
Messmethodik wurden Mischungszusammenset-
zung von jeweils etwa 120 g Messprobe im Mi-
schungsverhältnis Reflexpartikel:Griffigkeitsparti-
kel2,5:1;3:1sowie3,5:1aufderBasisderermit-
teltenDichtewertefürdiejeweiligenAusgangsma-
terialien zusammengesetzt. Es war Vorstellung
derBearbeiter,durchdieserelativengeSpreizung
einenpraxisgerechtenKorridorfürmöglicheStreu-

Ziel Material Dichte Einwaage Masseverhältnis Volumenverhälnis

2,5:1
z.B.H1T2R 2,497 61,56g

1,58:1 2,5:1
z.B.H1T2G(Edelkorund) 3,955 39,00g

3:1
z.B.H2T2R 2,604 99,431g

3,31:1 3:1
z.B.H2T2G(Christobalit) 2,357 30,00g

3,5:1
z.B.H3T2R 2,510 66,772g

2,22:1 3,5:1
z.B.H3T2G 3,950 30,00g

Tab. 75: HerstellungdefinierterNachstreumittelgemengeprobendesTyps2



ungen des praktischen Mischungsverhältnisses
nachzustellen.

In Tabelle 75 ist die Herstellung definierter Mi-
schungenfürdieHerstelleraufgeführt.

ImErgebnisderaufwändigenmikroskopischenUn-
tersuchungenderBAMzurnormgerechtenErmitt-
lungdesAnteilsfehlerhafterReflexpartikelergaben
sichdiefolgendenErgebnisse:

• H1T2R– AnteilfehlerhafterReflexpartikel
imReflexpartikelgemenge:11,5%,

• H2T2R– AnteilfehlerhafterReflexpartikel
imReflexpartikelgemenge:19,9%,

• H3T2R– AnteilfehlerhafterReflexpartikel
imReflexpartikelgemenge:19,5%.

DieseErgebnissewurdenverwendet,umdenAnteil
form-undtransparenzfehlerfreierReflexpartikel im
jeweiligen definierten Nachstreumittelgemisch als
Zielwert für die Validierung des entsprechenden
Camsizer®-Auswertepotenzials durch UND-ver-
knüpfte softwaregestützte Auswertung der Cam-
sizer®-Messwerte zuermitteln.Soergibt sichbei-
spielsweise für die Probe H1T1Ndef. mit Mi-
schungsverhältnis3:1folgenderZielwert:

H1T2Ndef. mitMischungsverhältnis3:1

• Anteil fehlerhafter Reflexpartikel imAusgangs-
materialH1T2R:11,5%,

• MV3:1heißt75%Reflexpartikelgemenge:25%
Griffigkeitsmittel,

• 11,5%fehlerhafterReflexpartikelineinemAnteil
von75%Reflexpartikelgemengeimdefinierten
Nachstreumittelgemischheißt:

– 8,6%fehlerhafterReflexpartikelimdefinier-
ten Nachstreumittelgemisch Mischungsver-
hältnis3:1,

– 66,4%anforderungsgerechterReflexpartikel
im definierten Nachstreumittelgemisch Mi-
schungsverhältnis3:1.

Die Zielwerte für alle definierten Nachstreumittel-
probendesTyps2sindinTabelle76aufgeführt.

DieseZielwertegaltesunterAnwendungderder-
zeitig verfügbaren Auswerteoptionen der Cam-
sizer®-MethodikmitmöglichstgeringerDifferenzzu
denZielwertenwiederzufinden,umdenNachweis
der entsprechenden Leistungsfähigkeit zu erbrin-
gen.AufderGrundlagederunterZielstellungIIge-
fundenenParameterkombinationenundSchwellen-
wertewarklar,dassderAnalyseansatzfürdiesoft-
waregestützte Auswertung als Kombination von
Form-undTransparenzkennwertenzuerfolgenhat.
Unklar war, ob die Transparenzfehler in der bei
Typ-1-ProbenbewährtenKombinationauchbeiden
Typ-2-ProbeninvollemUmfangerfassbarsind.

AufderGrundlagederinZielstellungIgefundenen
separatenParameterkombinationenundSchwellen-
werte sowie der unter Zielstellung II gefundenen
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Definierte Proben SG Form + Transparenz 
ZW Gute Partikel (%)

H1T2Ndef. 2,5:1 63,2

H1T2Ndef. 3,0:1 66,4

H1T2Ndef. 3,5:1 68,8

H2T2Ndef. 2,5:1 57,2

H2T2Ndef. 3,0:1 60,1

H2T2Ndef. 3,5:1 62,3

H3T2Ndef. 2,5:1 57,5

H3T2Ndef. 3,0:1 60,4

H3T2Ndef. 3,5:1 62,6

Tab. 76: Zielwerte desAnteils anforderungsgerechter Reflex-
partikel in definiert zusammengesetzten Nachstreu-
mittelgemischen unterschiedlicher Mischungsverhält-
nisse

Tab. 77: AnteilfehlerhafterReflexpartikelimdefiniertenNachstreumittelgemengeH1T2Ndef. (Mischungsverhältnis2,5:1;3:1;3,5:1)
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kombiniertenParameterkombinationenundSchwel-
lenwerte in iterativerWeisewurdenachderPara-
meterkombinationunddendazugehörigenSchwel-
lenwertengesucht,dieeinehöchstmöglicheÜber-
einstimmung zwischen Zielwert desAnteils anfor-
derungsgerechter Reflexpartikel im definierten
Nachstreumittelgemisch und Ergebnis der Cam-
sizer®-Auswertungliefern(s.Tabelle77bis79).

Fazit

AusdengefundenenErgebnissenlässtsichfolgen-
deSchlussfolgerungableiten:

Für jedesProduktkanneine individuelleKennwert-
kombination gefunden werden. Das Optimum in
BezugaufdieZielwerteistmiteinerParamterkombi-
nation aus 3 Transparenzparametern erreichbar.
Dies ist offensichtlich der Dominanz der Transpa-
renzfehler bei den Typ-2-Reflexpartikelgemengen
geschuldet. Damit ist ein individueller qualitätsbe-
schreibender Fingerabdruck möglich. Die Abwei-
chungenzumjeweiligenproduktbezogenenZielwert
ausdermikroskopischenAnalysebeträgtnichtmehr
als-2,3%bis+3,1%absolut.Setztmanvglb.zuTyp
1dasKriteriumb/l;SPHT;Transaan,sindAbwei-
chungenzum jeweiligenZielwertbiszu5%zuer-
warten.

Für eine herstellerunabhängige Ansprache wurde
eine Parameterkombination aus einem Formpara-
meter (b/l) und 2 Transparenzparametern (Trans
und Trans a) unter Berücksichtigung der vorherr-
schendenTransparenzfehlermitfolgendenSchwel-
lenwertenadaptiert:

• b/l:>0,80,

• Trans:>0,20,

• Transa:>0,03.

Das heißt, dass eine Parameterauswertung eines
imCamsizer® untersoftwareseitigerAktivierungder
Ermittlung aller Form- und Transparenzkennwerte
eines Messwertdatensatzes mit der Vorgabe:
Rechnerische Ermittlung aller Partikel im unter-
suchten Nachstreumittelgemenge definierter Zu-
sammensetzung mit einem b/l > 0,80 und einem
Trans>0,20undeinemTransa>0,03(d.h.„Zeige
allePartikel,dieeinegünstigereFormalsb/l0,80
sowieeinegünstigereTransparenzalsTrans>0,20
undTransa>0,03aufweisen”) fürdiehierunter-
suchtenrepräsentativenProbenvonNachstreumit-
telgemengendesTyps2einenAnteil ananforde-
rungsgerechten Partikeln (CW = Camsizer®-Aus-
werteergebnis für die ermittelten günstigen form-
undtransparentenPartikel)ergibt,derjenachPro-
dukt maximal +5,4 % bzw. -4,5 % vom Zielwert

Tab. 79: AnteilfehlerhafterReflexpartikelimdefiniertenNachstreumittelgemengeH3T2Ndef. (MV2,5:1;3:1;3,5:1)

Tab. 78: AnteilfehlerhafterReflexpartikelimdefiniertenNachstreumittelgemengeH2T2Ndef. (MV2,5:1;3:1;3,5:1)
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(etwa8%relativ)imErgebnisdermikroskopischen
Analyseentferntist.Diesbedeutetfürdiegefunde-
nen Anteile anforderungsgerechter Reflexpartikel
imNachstreumittelgemisch(IST-Wert)bezogenauf
den mithilfe der Ergebnisse der mikroskopischen
Analyse abgeleiteten Zielwert (SOLL-Wert) Abei-
chungen,dieinTabelle80aufgeführtsind.

Die Durchführung einer solchen Auswertung für
eine Camsizer®-Messung mittels Parameter- und
Schwellenwertkombinationistexemplarischineiner
eigenenArbeitsanweisung inderAnlagebeschrie-
ben.

EinePlausibilitätsuntersuchungmitdenAuswerte-
parametern und Schwellenwerten b/l > 0,80 und
Trans>0,20undTransa>0,03aneinerzufallsbe-
dingtentnommenenMessprobederdurchdieHer-
steller bereitgestellten Nachstreumittelgemenge-
ProduktedesTyps2ergabdieinTabelle81darge-
stelltenErgebnisse.

Demnach wird für die untersuchten Einzelproben
ein jeweils erhöhter Anteil anforderungsgerechter
ReflexpartikelindenProbendetektiert,wasaufzu-
viel Reflexpartikel im Nachstreumittelgemisch
schließen lassen könnte. Hier erfolgt jedoch die
maßgebendeBeurteilungunterZielstellungIV.Die
ProbeH2T2NisteinAusreißer;hierbestätigendie
Camsizer®-Untersuchungendiebereits indergra-
nulometrischenAnalysegefundenefehlerhafteZu-
sammensetzung des Nachstreumittelgemisches
(Griffigkeitsmittelfehlt).

ZusammenfassendlässtsichanhandderErgebnis-
se der hier untersuchten definiert zusammenge-
setztenProbendesTyps2einschätzenunderwar-
ten,dassmiteinerForm-undTransparenzparame-
terkombination und den aufgeführten Schwellen-
werten sich derAnteil anforderungsgerechter Re-
flexpartikel ineinemNachstreumittelgemengemit-
hilfederCamsizer®-Methodikundderdarinimple-
mentiertenSoftware-Analytikdetektierenundquan-
tifizierenlässt.

4.3.5.5 Zielstellung IV: Differenzierung von
Reflexpartikeln und Griffigkeitskörpern
im Nachstreumittelgemisch

UnterderMaßgabedieserZielstellung IVwarder
Fragenachzugehen:KannderCamsizer® ineinem
fertigen Nachstreumittelgemisch des Typs 2 zwi-
schen Reflexpartikeln und Griffigkeitsmitteln diffe-
renzieren?

Wiederum waren umfangreiche Voruntersuchun-
gen zur Ableitung von Differenzierungsschwellen
zwischenReflexpartikelgemengenundGriffigkeits-
mittelgemengen erforderlich.Auch bei den Typ-2-
Produkten musste die Suche nach differenzieren-
den Parametern und entsprechenden Schwellen-
werten,wienachfolgendgezeigtwird, ineineran-
derenVorgehensweisealsunterdenZielstellungen
I bis III erfolgen. Dazu bildete eine vergleichende
Betrachtung der Parameterverläufe von bereitge-
stellten Reflexpartikelgemengen und Griffigkeits-
mittelgemengen(Ausgangsmaterialien)derhierbe-

Mischungsverhältnis 
Volumenanteile 
Reflex:Griffig

Anteil qualitätsgerechter Perlen im 
definiert zusammengesetzten Nachstreumittelgemisch

Hersteller 1 SOLL → IST Hersteller 2 SOLL → IST Hersteller 3 SOLL → IST

2,5:1 63,2%→68,6% 57,2%→54,5% 57,5%→55%

3:1 66,4%→71,2% 60,1%→63,6% 60,4%→55,9%

3,5:1 68,8%→74,0% 62,3%→65,8% 62,6%→61,1%

Tab. 80: Ergebnis der Camsizer®-Mess- und -Auswertemethodik im Vergleich zum SOLL-Wert der Nachstreumittelzusammen-
setzung(hier:ProbenmitdefiniertenMischungsverhältnissendesTyps2)

Abweichung vom ZW bei Mischungsverhältnis 3:1* 
bei gelieferten Industriegebinde desNachstreumittelgemisches

H1T2N SOLL:66,4%→IST:79,4%bzw.77%(+13 bzw. 10,6 % → zu viel Reflex)

H2T2N SOLL:60,1%→IST:94,7%(+34,7 %) 

H3T2N SOLL:60,4%→IST:63,6%(+3,2 % → zu viel Reflex)

*MVlautHersteller3:1

Tab. 81: ErgebnisderCamsizer®-Mess-und-AuswertemethodikzumAnteilqualitätsgerechterReflexpartikelinderNachstreumit-
telprobe(hier.ProbenausindustriellgefertigtenNachstreumittelgemischendesTyps2)



trachtetenrepräsentativenNachstreumittelprodukte
des Typs 2 die Grundlage (siehe Bilder 100 bis
108).Zielwares,Form-und/oderTransparenzpa-
rameter zu finden,derenVerlaufüberdenWerte-
bereich im Vergleich Bereiche zeigt, die vorzugs-
weisevoneinerMischungskomponente(Reflexpar-
tikeloderGriffigkeitsmittel)dominiertwerden.Die-
sesSchwellenwertkriteriumsoll dann imWeiteren
dieGrundlagefüreinerechnerischeRückrechnung
desgegebenenMischungsverhältnissesReflexpar-
tikel:Griffigkeitspartikel im bereitgestellten Nach-
streumittelgemisch sein. Voraussetzung ist, dass
die Beiträge derAusgangsmaterialien Reflexparti-
kelgemenge und Griffigkeitsmittelgemenge zum
SchwellenwertkriteriumdesausgewähltenParame-
ters einzeln bekannt sind, wozu Camsizer®-Ver-
messungenderAusgangsmaterialiendurchgeführt
wurden.

DieaufgezeichnetenParameterverläufederbereit-
gestellten Ausgangsmaterialien H1T2R, H2T2R,
H3T2RsowieH1T2G,H2T2GundH3T2Gwurden
nach geeigneten – möglichst differenzierenden –
Schwellenwertkriterien bewertet, um auf diese
Weise den geeigneten Form- und/oder Transpa-
renzparameterherauszuarbeiten(sieheBilder100
bis108).

NachvisuellerAnalysewurdenjeweilsmöglichedif-
ferenzierendenSchwellen(Strichlinie)eingetragen.
In Bild 100 wurde als Schwellenwert b/l 0,97 ge-
wählt,weiloffensichtlichdiehieruntersuchtenGrif-
figkeitsmitteldesTyps2keineentsprechendenPar-
tikel in dieser Qualität aufweisen. Auffallend ist,
dass H1T2R und H2T2R offensichtlich besonders
gutgeformtePartikelenthalten,währendH3T2Rof-
fensichtlichandersaufgebautist.Mehrals30%der
Partikel dieses Reflexgemenges sind ungünstiger
geformtalsb/l:0,9.AuchH3T2GzeigteineimVer-
gleichzuniedrigerenb/l-WertenverschobeneParti-
kelqualität, während die Ausgangsmaterialien der
HerstellerH1undH2relatividentischeVerläufezei-
gen.

Auch aus den weiteren Formparameterverläufen
sind entsprechende Schlussfolgerungen abzulei-
ten,diedieo.a. Interpretationstützen.DieForm-
parameter erweisen sich insgesamt als ungünstig
fürdieFestlegungeinesdifferenzierendenSchwel-
lenwertes. Sie sind jedoch aufgrund Verlaufs und
Lage im Diagramm geeignet, produktkennzeich-
nendeGütezuerfassenunddarzustellen.

ÄhnlichwiebeidenErgebnissenfürdieProbendes
Typs 1 deuten die Transparenzparameter klarere
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Bild 100: VerlaufdesParametersb/lfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelprodukteTyp2vonH1,H2
undH3



Spreizungen in Lage und Verlauf an. Bereits aus
denErgebnissendergrafischenVerteilungderPa-
rameterausderEinzelauswertungderNachstreu-

mittelgemische bezüglich der Fehlerkategorien
gemäßEN1423(siehehierzuz.B.auchBild96)
deutet sichan,dassmittelsderParameterTrans,
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Bild 101: VerlaufdesParametersSYMMfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3

Bild 102: VerlaufdesParametersSPHTfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3
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Bild 104: VerlaufdesParametersTransfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3

Bild 103: VerlaufdesParametersCONVfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3



TransaoderTransbbessergeeigneteDifferenzie-
rungsparameter zur Verfügung stehen können.
Formparameter sprechen nicht auf verschiedene
Mischungsverhältnissean.

Insbesondere der Parameter Trans a (Bild 105)
weistimVerlaufderGraphenzwischenReflexparti-
kel und Griffigkeitsmittel große Spreizungen auf
bzw.zeigt fürH2T2Gkeine transparentenPartikel
an.FürH1T2GundH3T2Gsindjeweilsetwa10%
derPartikeldesGriffigkeitsgemengesmitTrans-a-
Wertenbisetwa0,10festzustellen.Insgesamtfällt
auf,dassH1T2GundH3T2GausgeprägteTrans-
parenzbeiträge aufweisen, was ein besonderes
Merkmal für die verwendeten Griffigkeitsmittel ist.
Währenddessen weisen die untersuchten Typ-2-
Reflexpartikelgemenge mindestens 95 % Anteile
vonPartikelnmitTransa>0,10auf.Deshalbwird
dieser Parameter im Folgenden für den Versuch
einer rechnerischen Differenzierung von Nach-
streumittelgemischen des Typs 2 herangezogen.
AnsonstenzeigendieGraphenfürdieuntersuchten
Reflexpartikelgemengezwarqualitativalledenglei-
chenVerlauf,weisenjedochoffensichtlichtypische
Lagen im Koordinatensystem auf, was auf unter-
schiedlicheQualitätenderTransparenzeigenschaf-
tenhindeutet.HierbietetsichfürdieZukunftnoch

Aufklärungspotenzial über mögliche Zusammen-
hängez.B.zumBrechungsindex,Herstelltechnolo-
gie, Beschichtungsmaterial, Beschichtungsqualität
usw.

DerbesondereVerlauf vonParameterTransb ist
der spezifischen Partikelgrößenverteilung der
HxT2R-Produkte geschuldet, die dazu führt, dass
diePartikelteilweisedurchdieZoom-Kamera,aber
auch teilweise durch die Basic-Kamera detektiert
undvermessenwerden.JedochistderzeitdieVer-
gleichbarkeit der unterschiedlich ermittelten Para-
meternochnichtgegeben,sodassvoneinerweite-
ren bewertenden Diskussion Abstand genommen
wird.

WesentlichistaberandieserStelledernochmalige
Hinweis,voreinerAuswertungdiePartikelgrößen-
verteilungzubetrachtenundinsbesonderediePa-
rameterauswertung auf vergleichbarer Grundlage
durchzuführen.

Betrachtet man die Schwellenwert-Differenzie-
rungsgrenzeTransa>0fürdieQuantifizierungder
PartikelanteilejedesGemenges,dieoberhalbdie-
serGrenzedetektiertwerden(Bild107),soweisen
allePartikel inH2T2GkeineWerte(0%)Transa
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Bild 105: VerlaufdesParametersTransafürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3
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Bild 107: VerlaufdesParametersTransafürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3undjeweiligePartikelanteilemitTransa=0

Bild 106: VerlaufdesParametersTransbfürdieGriffigkeits-undReflexpartikelgemengederNachstreumittelproduktevonH1,H2
undH3



>0aufbzw.100%dieserPartikelsindnachdie-
semKriteriumintransparent.Währenddessenwer-
denallePartikelinH2T2R(100%)mitTransa>0
vermessen; 0 % weisen Trans a = 0 auf. Bei
H1T2G und H3T2G weisen jeweils 11,4 % bzw.
15,3 % der Partikel Trans-a-Werte größer 0 auf.
Die Reflexpartikelgemenge H1T2R und H3T2R
zeigen jeweils 97,2 % Anteile von Partikeln mit
Transa>0.

Diese Zusammenhänge werden nachfolgend zu-
erst dazuverwendet, umdieGemischzusammen-
setzungvonweitestgehenddefiniertzusammenge-
setzten Nachstreumittelgemischen des Typs 2
unterAufstellung eines Gleichungssystems zu er-
mitteln und aus dem Vergleich zur vorliegenden
Einwaage der Mischungszusammensetzung die
generelleValidierungdesdargestelltenDifferenzie-
rungsansatzeszuerhalten.

Anschließend erfolgt die entsprechende Kenn-
zeichnungderhandelsüblichbereitgestelltenNach-
streumittelgemenge-Proben des Typs 2, die nach
Auszeichnung alle mit einem Mischungsverhältnis
von3:1ausgeliefertwerdensollen.

Die Verteilung und Wertebereiche der definiert
zusammengesetzten Mischungen von Reflex-

partikelgemenge H1T2R zu Griffigkeitsmittel-
gemenge H1T2G im Mischungsverhältnis 2,5:1
bzw.3:1und3,5:1sindinBild108aufgeführt.

AusdemVerlauf ist eineAbstufungderPartikel-
anteilemitTransa=0 zuerkennen,die logisch
die generellen MV wiedergibt (mit zunehmen-
demGehaltanReflexpartikeln–alsozunehmen-
dem Mischungsverhältnis – sinkt der Anteil an
PartikelnmitTransa=0). ImGegensatzzuden
entsprechenden Darstellungen für die definiert
zusammengesetzten Typ-1-Gemische deutet
diehierfestzustellendeÄquidistanzderAbstände
darauf hin, dass mögliche Entmischungs-
oder Separierungserscheinungen nicht relevant
sind.

• H1T2Ndef. 2,5:1 enthält 29,6 % Partikel mit

Transa=0(70,4%mitTransa>0),

• H1T2Ndef. 3:1 enthält 26,6 % Partikel mit

Transa=0(73,4%mitTransa>0),

• H1T2Ndef. 3,5:1 enthält 23,1 % Partikel mit

Transa=0(76,9%mitTransa>0),

• H1T1Ndef. 2,5:1 enthält 71,4 % H1T2R und

28,6%H1T2G,
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Bild 108: VerlaufdesParametersTransafürdiedefiniertzusammengesetztenNachstreumittelgemengeH1T2Ndef.



• H1T1Ndef. 3:1 enthält 75 % H1T2R und 25 %

H1T2G,

• H1T1Ndef. 3,5:1 enthält 77,8 % H1T2R und

22,2%H1T2G.

Aufgrund der festgestelltenAnteile in H1T2R und
H1T2GmitTransa=0ergibt sich folgendeGlei-
chung zur Ermittlung eines rechnerischen Anteils
anPartikelnmitTransaalsZielwertfürdenAnteil
an Partikeln im definiert zusammengesetzten
NachstreumittelgemischmitParameterTransa>0:

H1T2R+H1T2G=

H1T2Ndef. MV2,5:1,

0,714x97,2+0,286x11,4 =
SOLL-AnteilPartikelmitTransa>0,

0,714x97,2+0,286x11,4 =
72,7%SOLL-AnteilPartikelmitTransa>0.

AusderAnalysedesTrans-a-VerlaufesinBild108
istderAnteil der tatsächlicherfasstenPartikelmit
Transa>0alsIST-Wertaufgeführt.AusdemVer-
gleichkanneineDifferenzquantifiziertwerden.

MithilfedesIST-Werteswirdesmittelsnachfolgen-
derGleichungmöglich,dasrealedurchdenCam-
sizer® ermittelte Mischungsverhältnis anzugeben.
NachfolgendistdieseBerechnungfürdieBeispiele
H1T2Ndef. aufgeführt.

• AbleitungvonZielwertenfürCamsizer®-Bewer-
tungundGenauigkeit– ausBeziehung:

97,2xH1T2R+11,4xH1T2G=
ISTx(H1T2R+H1T2G)

x,xxH1T2R=y,yyH1T2G

x,xx/y,yyH1T2R=H1T2G→ MV

Die entsprechenden Ergebnisse (Tabelle 82) zei-
genAbweichungenvondenavisiertenMischungs-
verhältnissen.

DieentsprechendenErgebnissezumerfasstenMi-
schungsverhältnis für die definiert zusammenge-
setzten Nachstreumittelgemenge mit den Produk-
tendesTyps2derHerstellerH2undH3sindinBild
109und110aufgeführt.

Im Ergebnis der Untersuchungen undAuswertun-
genistauchfürdieProbendesTyps2festzustel-
len,dasssowohleinevisuellealsaucheinequanti-
fizierbare Differenzierung mit der geschilderten
Auswertevariante möglich ist. Festzustellen ist al-
lerdingsauch,dassderCamsizer® i.d.R.etwaszu
wenigPartikelmitTransa>0erfasst.Beidenhier
untersuchtenProbendesTyps2werdendurchdie
Camsizer®-Messungund -Auswertungbiszu3%
wenigerPartikelmitTransa>0angezeigt,waszu
Verschiebungen des detektierten Mischungsver-
hältnissesumbiszuminus0,5-Anteilezulastendes
Reflexpartikelanteilsführt.UrsachenfürdieseVer-
schiebungkönnenbeiFehlerninderMischungszu-
sammensetzung,aberauchbeidenderzeitgege-
benen Auflösevermögen der Kameras und einer
daraus folgendensystematischenAbweichungbei
der Ermittlung der Grauwertverteilung in den ver-
messenen Partikeln vermutet werden. Vor einer
weiterendetaillierterenUntersuchungdiesesEffek-
tes ist unter den derzeitigen Bedingungen offen-
sichtlich die Genauigkeit des ermittelten
Mischungsverhältnisses im ungünstigsten Fall mit
-0,5 beimAnteil der Reflexpartikel einzuschätzen.
Abweichend davon verhalten sich die H2T2Ndef.-
Proben, wo Differenzen bis 7 % ermittelt werden.
DieUrsachefürdiesenEffektkonnteimVerlaufder
Bearbeitung leidernicht geklärtwerden.Es ist je-
dochzuvermuten,dass technologischeUrsachen
beim Mischprozess und der Probenahme infrage
kommen.

Im Weiteren erfolgt eine Übertragung dieserAus-
wertemethodikaufdieherstellerseitsbereitgestell-
tenhandelsüblichenNachstreumittelgemischedes
Typs 2. Dazu wurden Camsizer®-Messungen aus
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Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H1T2Ndef. 2,5:1
H1T2R+H1T2G:

0,714x97,2+0,286x11,4
72,7 70,4 -2,3 2,2:1

H1T2Ndef. 3,0:1
H1T2R+H1T2G:

0,75x97,2+0,25x11,4
73,6 75,8 -2,4 2,6:1

H1T2Ndef. 3,5:1
H1T2R+H1T2G:

0,778x97,2+0,222x11,4
78,2 76,9 -1,3 3,2:1

Tab. 82: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürAusgangsmaterialienunddefi-
nierteNachstreumittelprobendesTyps2fürHerstellerH1



mindestens3UntersuchungenanHXT2Nzueinem
gemittelten Datensatz zusammengefasst. Zusätz-
licherfolgteeinenochmaligeseparateVermessung
anweiterenNachstreumittelprobnein09/2011.Die
ermittelten Ergebnisse über Verlauf und Größen-
ordnungdesParametersTransawurdendenent-
sprechenden Ergebnissen für die definiert in der
BAM zusammengesetzten Nachstreumittelgemi-
schemitMischungsverhältnis2,5:1,3:1und3,5:1
gegenübergestellt(Bild111-113).

DieH1T2N-Proben(Bild111)zeigenimVergleich
der insgesamt7durchgeführtenMessungensehr
guteÜbereinstimmungunddamithoheWiederhol-
präzision. Verlauf und Abstufung erscheinen
logisch.Siezeigendarüberhinausgleichenquali-

tativenVerlaufwiediedefiniertzusammengesetz-
tenNachstreumittelgemenge,ordnensichaberim
Partikelanteil mit Trans a > 0 oberhalb der defi-
niertenMischung3,5:1ein.Dasheißt, derAnteil
andetektiertenPartikelnmitTransa>0liegtüber
dem, der für die Mischung Mischungsverhältnis
3,5:1 detektiert wurde, offensichtlich ein Indiz für
zuvieleReflexpartikel inderProbe.Inderweite-
ren Auswertung werden aus der darstellung an
derSchwellenwertgrenzeTransa=0dieAnteile
anPartikelnmitTransa<0undTransa>0er-
mittelt.

Der nach Camsizer®-Auswertung ermittelte Parti-
kelanteilmitTransa=0ergibtsichzu19,5%bzw.
17,6und17,5%.DerrechnerischeZielwertfüreine
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Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H2T2Ndef. 2,5:1
H2T2R+H2T2G:

0,714x100+0,286x0
71,4 64,5 -6,9 1,8:1

H2T2Ndef. 3,0:1
H2T2R+H2T2G:

0,75x100+0,25x0
75 68 -7 2,1:1

H2T2Ndef. 3,5:1
H2T2R+H2T2G:

0,778x100+0,222x0
77,8 70,5 -7,3 2,4:1

Tab. 83: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürAusgangsmaterialienunddefi-
nierteNachstreumittelprobendesTyps2fürHerstellerH2

Bild 109: VerlaufdesParametersTransafürdiedefiniertzusammengesetztenNachstreumittelgemengeH2T2Ndef.



3:1-MV-Zusammensetzung von Reflex:Griffig von
24,2%mitTransa=0wirddeutlichunterschritten,
was auf Überschuss an Reflexpartikeln zurückge-
führtwird.

EntsprechenddernachfolgendaufgeführtenAus-
wertung des Gleichungssystems für den Zusam-
menhang der Trans-a-Werte bei der Schwellen-
wertgrenze Trans a = 0 (hier dargestellt am
Beispiel der Ausgangsmaterialien und des ferti-
gen Nachstreumittelgemisches für H1T2N) wird
das tatsächlich im Ergebnis der Camsizer®-Mes-
sung und -Auswertung ermittelte Mischungsver-
hältnisReflex:GriffigindenProduktenHXT1Ner-
mittelt.

• Ermittlung MV am bereitgestellten H1T2N-
Produkt– ausBeziehung:

97,2xH1T2R+11,4xH1T2G=
ISTx(H1T2R+H1T2G)

x,xxH1T2R=y,yyH1T2G

x,xx/y,yyH1T2R=H1T2G→ MV

EsergebensichfürdieMessprobenH1T2NimVer-
gleichzudendefiniertzusammengesetztenProben
dieinTabelle85dargestelltenErgebnisse.

FürdieweiterenTyp-2-ProduktederHerstellerH2
undH3ergebensichdieimFolgendengenannten
ZwischenergebnisseundAuswertungen.
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Bild 110: VerlaufdesParametersTransafürdiedefiniertzusammengesetztenNachstreumittelgemengeH3T2Ndef.

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H3T2Ndef. 2,5:1
H3T2R+H3T2G:

0,714x97,2+0,286x15,3
73,8 70,5 -3,3 2,1:1

H3T2Ndef. 3,0:1
H3T2R+H3T2G:

0,75x0,25+0,25x15,3
76,7 74,8 -1,9 2,7:1

H3T2Ndef. 3,5:1
H3T2R+H3T2G:

0,778x97,2+0,222x15,3
78,4 78,1 -0,3 3,3:1

Tab. 84: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürAusgangsmaterialienunddefi-
nierteNachstreumittelprobendesTyps2fürHerstellerH3



AusBild112wirddeutlich,dassindenuntersuch-
ten Nachstreumittelgemengen des Typs 2 des
HerstellersoffensichtlichkeinGriffigkeitsmittelent-
haltenist.DerCamsizer® bestätigtalsoauchmit-
tels der Form- bzw. Transparenzparameterbe-
trachtungundderentsprechendenAuswertetools
die Ergebnisse der granulometrischen Untersu-
chungen. Die untersuchten Partikel zeigen sehr
guteReproduzierbarkeit.

Die Lage der untersuchten Nachstreumittelgemi-
scheH3T2NbeiTransa=0(Bild113)ordnetsich

deutlich unterhalb des Graphen für H3T2Ndef.
Mischungsverhältnis3,5:1ein.DerAnteilanParti-
kelnmitTransa=0 liegtzwischen15und17%
undzeigtdamithoheWiederholbarkeitundRepro-
duzierbarkeitan.DieUrsachefürdieSpreizungder
Kurven bei den definiert zusammengesetzten
Nachstreumittelgemengen ist derzeit nur durch
Entmischungenoder verschiedeneReflexpartikel-
qualitäten bei der Mischungserstellung erklärbar.
HieristweitereUntersuchungstätigkeitnotwendig,
umggf.dieSubstanzderartigerVerschiebung für
weitereQualitätskennzeichnungenzuerschließen.
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Bild 111: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH1T2Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH1T2N

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H1T2Ndef. 2,5:1
H1T2R+H1T2G:

0,714x97,2+0,286x11,4
72,7 70,4 -2,3 2,1:1

H1T2Ndef. 3,0:1
H1T2R+H1T2G:

0,75x97,2+0,25x11,4
75,8 73,4 -2,4 2,6:1

H1T2Ndef. 3,5:1
H1T2R+H1T2G:

0,778x97,2+0,222x11,4
78,2 76,9 -1,3 3,2:1

H1T2N gem. Datensatz
H1T2N Probe 3
H1T2N Probe 2

s.o.

82,5 
82,4 
80,5

4,8:1 
4,8:1 
4,2:1

Tab. 85: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnisse fürdefinierteNachstreumittelpro-
bensowiedasgelieferteNachstreumittelproduktH1T2N
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Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H2T2Ndef. 2,5:1 H2T2R+H2T2G:0,714x100+
0,286x0

71,4 64,5 -6,9 1,8:1

H2T2Ndef. 3,0:1 H2T2R+H2T2G:0,75x100+0,25
x0

75 68 -7 2,1:1

H2T2Ndef. 3,5:1 H2T2R+H2T2G:0,778x100+
0,222x0

77,8 70,5 -7,3 2,4:1

H2T2N gem. Datensatz
H2T2N o4 _2011

s.o. 99,5 Kein 
H2T2G !

Tab. 86: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnisse fürdefinierteNachstreumittelpro-
bensowiedasgelieferteNachstreumittelproduktH2T2N

Definierte Proben ZW Trans a SOLL (ZW) IST ∆ (%) ∆ (MV)

H3T2Ndef. 2,5:1
H1T2R+H1T2G:

0,714x97,2+0,286x11,4
73,8 70,5 -3,3 2,1:1

H3T2Ndef. 3,0:1
H1T2R+H1T2G:

0,75x97,2+0,25x11,4
76,7 74,8 -1,9 2,7:1

H3T2Ndef. 3,5:1
H1T2R+H1T2G:

0,778x97,2+0,222x11,4
78,4 78,1 -0,3 3,3:1

H3T2N gem. Datensatz s.o. 83 4,8:1

H3T2N Nachm. Probe 1
H3T2N Nachm. Probe 3

s.o.
83,6 
85,1

5:1 
5,8:1

Tab. 87: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnisse fürdefinierteNachstreumittelpro-
bensowiedasgelieferteNachstreumittelproduktH3T2N

Bild 112: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH2T2Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH2T2N



Fazit

Zusammenfassendlässtsichfeststellen,dassVer-
änderungendesMischungsverhältnisseszwischen
Reflexpartikel:Griffigkeitspartikel auch für Typ-2-
PoduktedurchRelativvergleichsichernachweisbar
sind.LiegendieAusgangsmaterialienebenfallsun-
tersucht vor, ist auch Quantifizierung des Mi-
schungsverhältnisses möglich. Wie die bisherigen
Untersuchungenzeigten,scheinteinhohesMaßan
Wiederholpräzisionmöglich.Dabeiistaufgrundder
Voruntersuchungenandefiniertzusammengesetz-
ten Nachstreumittelgemischen zu beachten, dass
aufgrundder festgestelltenErgebnisse tendenziell
etwaszuwenigPartikelmitTransa>0durchden
Camsizer® erkanntwerden.DieGründedafürsind
durchweiterführendeUntersuchungenaufzuklären.
Diesbedeutetjedoch,dassdaswahreMischungs-

verhältnis um bis zu 0,5 zuungunsten desAnteils
anReflexpartikelverschobenseinkann.Ziehtman
diesemaximalfestgestellteDifferenzalsKorrektur-
wert heran, ergeben sich Mischungsverhältnisse,
dieinTabelle88aufgeführtsind.

BereitsausdenrechnerischermitteltenMischungs-
verhältnissenwirdeinzugroßerAnteilanPartikeln
mit Trans > 0 klar ersichtlich. Unter Berücksichti-
gungeinerKorrektur,dieausdenVoruntersuchun-
genandefiniertenNachstreumittelgemischenermit-
telt wurde, wird dieser Effekt zu hohenAnteils an
PartikelmitTransa>0nochverschärft.Offensicht-
lich ist keines der untersuchten Produktmuster an
Nachstreumitteln des Typs 2 mit einem effektiven
Mischungsverhältnis 3:1 zusammengesetzt. Ein
ProduktH2T2NkonntealsFehlproduktklaridentifi-
ziertwerden.
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Bild 113: VergleichdesVerlaufsvonTransafürH3T2Ndef. zuMessprobenaushandelsüblichenGebindenH3T2N

Produkt MV SOLL MVgemessen MVkorrigiert (IST) Bemerkung

H1T2N 3:1 4,8:1 6,2:1 zu viel R

H2T2N 3:1 – – Fehlprodukt

H3T2N 3:1 5:1 6,3:1 zu viel R

Tab. 88: MittelsCamsizer®-MethodiküberTrans-a-BewertungermittelteMischungsverhältnissefürdiegeliefertenNachstreumittel-
produktedesTyps2



Zur generellen Plausibilitätskontrolle wurden La-
boruntersuchungen an H1T2N- und H3T2N-Pro-
benunterAusnutzungvonFlotationseffekteninfol-
ge der großen Dichteunterschiede zwischen
Griffgkeitsmittel und Reflexgemenge durchgeführt
(s.Tabelle89).

DazuwurdemithilfevonNatriumpolywolframatund
entionisiertemWassereineLösungmiteinerDich-
tevon2,9bis3,0g/cm³hergestellt.Anschließend

wurden jeweils Proben der bereitgestellten han-
delsüblichen Nachstreumittelgemische mit einer
Einwaage von etwa 150 g unter Rühren auf die
Oberflächeaufgebracht(Bild114).

AufgrundderDichtedifferenzzwischenReflexparti-
kelundGriffigkeitsmittelerfolgteineentsprechende
Phasenseparation durchAbsinken der höherdich-
tenGriffigkeitspartikel.AmEndedieserSeparation
werden die jeweiligen Partikel an der Oberfläche
(Dichte<2,9-3,0g/cm³)sowieaufdemGrunddes
Gefäßes(Dichte>2,9-3,0g/cm³)zurückgewonnen,
gesäubert, getrocknet und gewogen. Auf diese
WeisekanneineDifferenzierungzwischenReflex-
undGriffigkeitspartikelnerfolgen.

DieermitteltenErgebnisse (Tabelle90)bestätigen
dieAuswertungen der Camsizer®-Analyse bezüg-
lichderdortfestgestelltenzuhohenAnteileanRe-
flexpartikeln in den herstellerseits bereitgestellten
Nachstreumittelgemischen. Ein Mischungsverhält-
nisvon3:1konntewedermassebezogennochvo-
lumenbezogennachgewiesenwerden.
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Bild 114: PhasenseparationdurchSchwimm-/Sink-Verfahren

Tab. 90: ErgebnissederPhasenseparationdurchFlotation

Probe Zurückgewonnene
Massen

Dichte MV 
(Massenbezogen)

MV 
(Volumenbezogen)

H1T2N
R:134,699g 2,497g/cm³

2,9:1 4,6:1
G:46,227g 3,955g/cm³

H1T2N
R:272,138g 2,497g/cm³

3,0:1 4,7:1
G:91,402g 3,955g/cm³

H3T2N
R:132,251g 2,510g/cm³

3,4:1 5,3:1
G:40,906g 3,950g/cm³

H3T2N
R:138,316g 2,510g/cm³

3,4:1 5,4:1
G:40,540g 3,950g/cm³

Material Dichte

z.B.H1T2R 2,497

z.B.H1T2G(Edelkorund) 3,955

z.B.H2T2R 2,604

z.B.H2T2G(Cristobalit) 2,357

z.B.H3T2R 2,510

z.B.H3T2G(Edelkorund) 3,950

Tab. 89: Dichtekennzeichnung
Typ-2-Produkte

der Ausgangsmaterialien der



Allgemeines Fazit der granulometrischen 
Untersuchungen

NebendengrundsätzlichenPotenzialendesCam-
sizer®-Verfahrens zur granulometrischen Kenn-
zeichnung von Reflexpartikelgemengen, Griffig-
keitsgemengen und Nachstreumittelgemischen
(siehe Ergebnisse der Bearbeitungsphase 2.1 im
Kapitel4.1.1)warenUntersuchungenanzustellen,
umInformationenüberdieLeistungspotenzialeder
Camsizer®-Mess-und-AuswertetechnikzurKenn-
zeichnung derQualität vonReflexpartikeln inAn-
lehnungandieKriterienundAnforderungenderEN
1423zugewinnen.DarüberhinauswarderFrage
nachzugehen, inwieweit und auf welche Art und
Weise diese Untersuchungsmethodik Informatio-
nen zumAufbau des zusammengesetzten Nach-
streumittelgemischesliefernkann.DiesemAuftrag
wurdeinderFormulierungundUntersuchungvon
insgesamt 4 Zielstellungen entsprochen und ge-
trenntfürdieProbenentsprechenddemFahrbahn-
markierungstyp1und2nachgegangen.EinFazit
derUntersuchungsergebnisseunterdeno.a.Ziel-
stellungen ist in Tabelle 91 zusammengefasst.
GrundlagenderBewertungunddesPlausibilitäts-
nachweises waren außergewöhnlich aufwändige
mikroskopischeUntersuchungen,diezurFormulie-

rung von Zielwerten für die Ertüchtigung einer
Camsizer®-MethodikfürjedeZielstellungherange-
zogenwurden.

Die in den vorhergehenden Kapiteln aufgeführten
Einzelergebnisse und Schlussfolgerungen sind in
Tabelle91zusammengefasst.

ImErgebnisderbisherigenUntersuchungenanden
bereitgestellten repräsentativen Materialausschnitt
von Reflexpartikelgemengen, Griffigkeitsmittelge-
mengenunddendaraushergestelltenNachstreu-
mittelgemischendesMarkierungstyps1und2hat
sichFolgendesgezeigt:

• Die Camsizer®-Methodik liefert Form- und
Transparenzkennwerte,die ineinerWeisever-
knüpft werden können, dass mit den dadurch
rechnerischerhaltenenAuswertungenvonCam-
sizer®-MessungeneinBezugzudenQualitäts-
kriterienderEN1423,getrenntnachForm-und
Reflexionsfehlern, hergestellt werden kann
(ZielstellungIaundIb).

• Die Camsizer®-Methodik liefert Form- und
Transparenzkennwerte,die ineinerWeisever-
knüpft werden können, dass mit den dadurch
rechnerischerhaltenenAuswertungenvonCam-
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Tab. 91: FazitderUntersuchungenzuZielstellungIbisIV



sizer®-MessungenvonReflexpartikelgemengen
desTyps1einBezugzudenQualitätskriterien
der EN 1423 in Form eines integralen Fehlers
aus Form- und Reflexionsfehlern hergestellt
werdenkann(ZielstellungII).

• Die Camsizer®-Methodik liefert Form- und
Transparenzkennwerte,dieineinerWeisever-
knüpftwerdenkönnen,dassesmitdendadurch
rechnerisch erhaltenen Auswertungen von
Camsizer®-Messungen an Nachstreumittelge-
mischenmöglicherscheint, fehlerhaftePartikel
entsprechend den Qualitätskriterien der EN
1423integralzuerfassen(ZielstellungIII).

• Die Camsizer®-Methodik liefert Transparenz-
kennwerte,dieineinerWeiseausgewertetwer-
den können, dass die Ermittlung des Mi-
schungsverhältnisses R:G im Nachstreumittel-
gemisch möglich erscheint. Voraussetzung ist
die Einzelanalyse der entsprechenden Aus-
gangsmaterialien Reflexpartikelgemenge und
Griffigkeitsmittelgemenge(ZielstellungIV).

• Die derzeit verfügbaren Informationen zurAb-
schätzung von erreichbaren Präzisionen unter
Wiederholbedingungen gebenAnlass, für eine
hoheerreichbareGenauigkeit.

4.4 Ergebnisse der Bearbeitungs -
phase 3: Methodenentwicklung
zur Identifikation der Beschich -
tung von Reflexionskörpern in
Nachstreumittelgemischen

Dasich imVerlaufederBearbeitung füreineziel-
führendeUmsetzungderinhaltlichenAufgabenstel-
lungeinedeutlicheErweiterungdesanfänglichaus-
geschriebenenMethodeninstrumentariumsalsnot-
wendig erwiesen hat, wurden die vielfältigen me-
thodischenAnsätze in einer nunmehr deutlich er-
weiterten Herangehensweise wie folgt strukturiert
(vgl.auchBild7):

I. visuellerAnalyseansatz,

II. thermoanalytischerAnalyseansatz,

III. spektroskopischerAnalyseansatz,

IV. spektrometrischerAnalyseansatz,

V. chromatografischerAnalyseansatz.

Zusätzlich erfolgten erste Untersuchungen zur
grundsätzlichen Eignungsüberprüfung eines ober-
flächenenergetischenAnalyseansatzes:

VI. OberflächenenergetischerAnalyseansatz.

4.4.1 Ergebnisse des visuellen
Analyseansatzes (I)

Mittels eines visuellenAnalyseansatzes unterAn-
wendungeinfacherVerfahrengemäßEN1423soll-
te ein grundlegender Plausibilitätsnachweis über
dasVorhandenseineinerOberflächenbeschichtung
geführtwerden.UnterAusnutzungvonAuftriebsei-
genschaftenwurdenhomogenisierterepräsentative
Probenteile der als beschichtet gekennzeichneten
Nachstreumittelgemenge des Typs 1 und Typs 2
allerHerstellerunterflachemEintrittswinkelaufdie
Oberfläche eines Glasgefäßes mit darin enthalte-
ner wässriger Lösung aufgegeben. Vergleichend
dazu wurde dieselbe Prozedur an den bereitge-
stellten Reflexperlen im unbeschichteten Zustand
sowiedenGriffigkeitsmittelndurchgeführt.Einelän-
gere Verweildauer an der Oberfläche bzw. verzö-
gertes Absinkverhalten sind als Hinweise für das
Vorhandensein einer Beschichtung zu bewerten
(Bild115).

Fazit

Im Ergebnis dieser Tests wurde bei allen Proben
der verschiedenen Nachstreumittelgemenge ein
verändertes bzw. verzögertes Absinkverhalten im
Vergleich zu den Reflexpartikeln im Ausgangszu-
standangezeigt,wasaufdasVorhandenseineiner
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Bild 115: VisuellerPlausibilitätsnachweisaufOberflächenbeschichtung



Oberflächenbeschichtung schließen lässt. Damit
war ein Plausibilitätskriterium zur Bewertung aller
nachfolgendadaptiertenAnalyseverfahrenerstellt.

4.4.2 Ergebnisse des thermoanalytischen
Analyseansatzes (II)

Der thermoanalytische Analyseansatz wurde mit
dem Ziel gewählt, aus dem differierenden thermi-
schenZersetzungsverhaltenderGlasbasisimVer-
gleichzumsilico-organischenBeschichtungsmate-
rialqualitativeNachweiskriterienwiez.B.typische
Abbautemperaturenabzuleitenunddarüberhinaus
möglicherweiseüberden festzustellendenMasse-
verlustaucheineVorstellungüberdieQuantitätder
eingesetzten Beschichtungsmaterialien zu erhal-
ten.DazuwurdedieAussagefähigkeitvonPyroly-
se-Verfahrensansätzen (Veraschung) und thermo-
gravimetrischen Ansätzen untersucht. Mithilfe zu-
sätzlich nachgeordneter Kopplungsverfahren
TG-MSundTG-FTIRwurdederVersuchunternom-
men, aus den thermogravimetrischen Untersu-
chungsansätzenweitereanalytischeAussagen für
eine Strukturaufklärung zu erhalten. Der thermo-
analytischeMethodenansatzbzw.diegewählteMe-
thodenkombination (Bild 116) gründet auf den er-
folgreichenundaussagekräftigenVoruntersuchun-
genandenbereitgestelltenCoating-Materialienim
Ausgangszustand,dieinsbesondereauchnützliche
Informationenzumweiterenchemisch-analytischen
Methodenansatzlieferten.

Fazit

ImErgebnisalleraufNachstreumittelgemengean-
gewendeter thermoanalytischer Verfahren und
KopplungsansätzekonntekeinesdenausdenVor-
versuchen geweckten Erwartungen entsprechen.
Esmusstefestgestelltwerden,dassdieMessberei-
chebzw.dasAuflösevermögenderderzeitverfüg-

baren Thermowaagen nicht geeignet sind, signifi-
kanteMasseverlustezudetektieren.Ebensokonn-
ten unter Ausnutzung der zulässigen Einwaage
keinecharakteristischenMassezahlenodersonsti-
gestrukturaufklärendeInformationenmithilfeange-
koppelterAnalyseverfahren abgeleitet werden, da
offensichtlich die erforderlichen Nachweisgrenzen
nichterreichtwurden.ImRückschlussfürdieBeur-
teilung nachfolgender Methodenansätze ist daher
voneineräußerstgeringenCoating-Konzentration
in stabiler – vermutlich – kovalenter Bindung zur
Glasoberfläche auszugehen. Eine detaillierte Dar-
stellungderErgebnisseundderenDiskussionsind
in[21,22]und[23]beschrieben.

4.4.3 Ergebnisse des spektroskopischen
Analyseansatzes (III)

Die unter diesem Analyseansatz subsummierten
Untersuchungsmethoden der IR-Spektroskopie
(Bild117)hatten–basierendaufdererfolgreichen
StrukturaufklärungderCoating-MaterialienimAus-
gangszustand–eineanalytische Identifikationder
organischen Reste (R’) der Silane (funktionelle
Gruppe)zumZiel.DurchUntersuchungeninunter-
schiedlichen Wellenlängenbereichen/Energieein-
trag (NIR: 12.500 bis 4.000 cm-1; MIR: 4.000 bis
600cm-1),sodieVorstellung,solltenverschiedene
Phänomene des Schwingungsverhaltens von
Atomenbzw.Atomgruppenunterunterschiedlicher
IR-AnregungmitdemZieleinesqualitativenNach-
weises (Plausibilitätsnachweis über spezifische
Peaklage und Peakform) einer möglichen Be-
schichtung (Identifikation der organischen Reste
(R‘)derSilane)aktiviertwerden.

Unter diesem Methodenansatz kamen verschie-
denstenachfolgendaufgeführteIR-Messtechniken

• Transmission(MIR),

• Reflexion(MIR,NIR)

in den aufgeführten unterschiedlichen Untersu-
chungsvarianten

• TransmissioninKBr-Matrix(MIR),

• gerichteteReflexionaufebenerUnterlage(MIR-
Bereich),

• abgeschwächteTotalreflexion(ATRimMIR-Be-
reich),

• diffuseReflexion (DRIFTS imNIR-Bereichund
MIR-Bereich)
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Bild 116: Zusammenfassung der Untersuchungsergebnisse
desthermoanalytischenUntersuchungsansatzes



zurAnwendung(s.Bild117).

TrotzpositiverVoruntersuchungenandenCoating-
Materialien selbst ergabendieUntersuchungen in
Transmissions-Messtechnik keine verwertbaren
Spektren.AuchUntersuchungen inderMesstech-
nikReflexion imMIR-Bereich (abgeschwächteTo-
talreflexion ATR) ergaben keine differenzierbaren
Ergebnisseundbliebendeshalb ingleicherWeise
erfolglos(siehehierzuZwischenbericht[23]).

DiealternativangewendeteMesstechnikderRefle-
xionsmessung unter Verwendung der in der BAM
vorhanden NIR-Pulver-Messsonde zeigte in der
Variante Diffuse Reflexion (DRIFTS) im NIR-Be-
reich–insbesondereimBereichoberhalb4.000bis

6.500 cm-1 – große Streuungen unter Wiederhol-
bedingungen(Bild118).

Peaklage und Spektrenverlauf ließen jedoch an-
deutungsweise mögliches Potenzial zur Unter-
scheidungvonbeschichtetenundunbeschichteten
Reflexpartikelnerkennen.EineUntersuchungsserie
mitrepräsentativenProbenderalsbeschichtetbe-
reitgestelltenNachstreumittelgemengedesTyps1
(H1T1N;H2T1N;H3T1N)ließeineDifferenzierung
vonH2T1N(beschichtet)undH2T1N(unbeschich-
tet)sowiefürH3T1N(beschichtet)undH3T1N(un-
beschichtet) erkennen.AlleweiterenProbenzeig-
tendurchdieClusterlage imErgebnisderchemo-
metrischenAuswertung(Bild119)keinesignifikan-
teDifferenzierungsmöglichkeitan.

Trotz methodentypischer aufwändiger mathema-
tisch-statistischer Methoden der multivarianten
Spektrenanalyse (Chemometrie) zur Ergebniser-
mittlung–undderdazuerforderlichenhohenfach-
spezifischenKompetenz–wurdeaufgrundderer-
mutigendenErgebnisseanProbendesTyps1be-
schlossen, im Berichtszeitraum weitere Untersu-
chungenunteroptimiertentechnischenRandbedin-
gungendurchzuführen.

DazuwurdenpräparierteProbenimApplikationsla-
borderFirmaBrukerineinemFT-NIR-Spektrome-
terMPAmitProbenraumintegrationskugel(Ulbricht-
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Bild 118: SpektrenlageimErgebnisvonWiederholmessungen(Wiederholstreuungen)

Bild 117: SchematischeStrukturierungdesspektroskopischen
Analysenansatzes



Kugel)untersuchtunddieaufgenommenenSpek-
tren(Bild120)nachfolgendnachdemAlgorithmus
derBAMausgewertet.DerVorteildieserUntersu-
chungstechnikliegtdarin,dassnebeneinergröße-
renAnalyseflächeQuantentverlusteodermögliche
Streuungen des Reflexionsstrahls durch Anord-
nungderUlbricht’schenKugelstarkreduziertwer-
den.DieseErwartungshaltungfandsichindener-
mitteltenSpektrenbestätigt,dageringereStreuun-
gen der Messungen unter Wiederholbedingungen

festzustellenwarenundÜberlappungenvonSpek-
trenverschiedenerProbengesamtheitennichtmehr
auftraten.

Mittels dieser apparativen Optimierung war es im
Ergebnis einer Hauptkomponentenanalyse mög-
lich, beschichtete Nachstreumittelgemenge des
Typs1vonunbeschichtetenzuunterscheiden.Die
LagederErgebnisclusterimKoordinatensystemist
fürjedeProbetypisch(Bild121).
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Bild 119: ErgebnissederHauptkomponentenanalyse

Bild 120: Spektren– FT-NIR-SpektrometerMPAmitProbenraumintegratonskugel



Fazit

Obwohl spektroskopische Untersuchungen am
Coating-Material im angelieferten Ausgangszu-
standkennzeichnendeErgebnisselieferten,konnte
der methodische Ansatz an beschichteten Nach-
streumittelproben aufgrund der geringen Konzen-
tration keine sinnvollen Ergebnisse im Sinne der
Aufgabenstellungliefern.LediglichdasNIR-Verfah-
renunddasdamitverbundeneaufwändigeindirek-
teAuswerteverfahren zeigten Hinweisefüreinemög-
licheAnwendung.DasUntersuchungsverfahren ist
dadurchgeprägt,dassProbenahme,Probenpräpa-
rationundMessungselbstrelativeinfachdurchzu-
führensind. Jedocherfordert die chemometrische
AuswertungderDatensätzeaußerordentlichespe-
zifische Fachkompetenz. Mittels optimierter NIR-
AnalyseimFT-NIR-SpektrometerMPAmitProben-
raumintegrationskugelkonnteeinemöglicheDiffe-
renzierung zwischen beschichteten und unbe-
schichtetenNachstreumittelgemischendesTyps1
durchRelativvergleichbeiansonstengleichbleiben-
denMaterialien (Reflexpartikel;Griffigkeitspartikel)
nachgewiesen werden. Damit hat diese Untersu-
chungs-undAuswertemethodikprinzipielldieEig-

nungnachgewiesen,Unterschiedezudetektieren,
und erscheint geeignet, als Vergleichsmethode
z. B. zu einem Fingerprint im Rahmen einer Eig-
nungsprüfung zu dienen. Obwohl Unterschiede
grundsätzlich detektierbar sind, hat sich jedoch
auch gezeigt, dass festgestellte Abweichungen
nichteindeutigderÄnderungderBeschichtung,Än-
derungenimGlasmaterialoderimGriffigkeitsmittel
zuzuordnensind.EinederartigeDifferenzierungist
mitdemjetzigenStandderMethodiknichtmöglich.
WillmandieprozessanalytischenVorteiledesVer-
fahrensweiterentwickeln,sindhierzuweitereum-
fangreicheUntersuchungenzurEntwicklungeines
spezifischenVerfahrenserforderlich.

4.4.4 Ergebnisse des spektrometrischen
Analyseansatzes (IV)

Die Methodik dieses Analyseansatzes besteht
darin, mittels Oberflächenanalyse mögliche Be-
schichtungenzuidentifizieren.DieFlugzeit-(TOF-)
Sekundär-Ionen-Massen-Spektrometrie (SIMS) ist
eineMethodemitsehrhoherNachweisempfindlich-
keit fürdiesenAnalyseansatz.DurchHerauslösen
vonAtomenundMolekülfragmentenausdenersten
zwei Atomlagen der Oberfläche infolge Ionenbe-
schusses ist es möglich, qualitative Informationen
über eine mögliche Beschichtung (Identifizierung,
Schichtdicke) zu erhalten. Dazu erfolgten sowohl
Untersuchungenmit verschiedenenAnalysenquel-
len unterschiedlichen Energieeintrages und damit
unterschiedlicher Empfindlichkeit (Gallium-Ga+
-Ionen bzw. Bismut-Bi+-Ionen) als auch in unter-
schiedlichenUntersuchungsmodi

• Oberflächen-Screening,

• Tiefenprofil-Screening.
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Tab. 92: ZusammenfassungderErgebnissedesspektroskopi-
schenAnalysenansatzes

Bild 121: ErgebnisderHauptkomponentenanalysefürProbenHxT1N



Die bereits im vorherigen Zwischenberich
anhandderProbenH1T1N,H1T1R,H1C1,H1C2
H1C3 sowie an den Proben H3T1N, H3T1R
H3C1imModusOberflächenscreeningdargelegte

t
,
,

n





Untersuchungen und Ergebnisse wurden nun-
mehr auf alle restlichen repräsentativen Materia-
lien dieses Vorhabens übertragen (Bild 122 bis
127). Mithilfe eines Relativvergleiches der Spek-
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Bild 122: AuswertemethodikdargestelltamBeispielH1T1N



trenintensität über der Massenzahl (Peakmuster)
von

• unbeschichteterReflexperle,

• bereitgestellterVariationanCoating-Materialien
imAusgangszustand,

• vermeintlichbeschichteterReflexperle
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Bild 123: AuswertemethodikdargestelltamBeispielH2T1N



wird auf beschichtungstypische Signale geschlos-
sen.DarüberhinauslassendiePeakmusterdieser
Proben einen Rückschluss auf das verwendete

Coating-Material zu.Teilweise waren – vermutlich
aufgrundderschwankendenBeschichtungstechno-
logieundBeschichtungshomogenität–biszueiner
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Bild 124: AuswertemethodikdargestelltamBeispielH3T1N



Bild 125: AuswertemethodikdargestelltamBeispielH1T2N
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Beschichtungsdetektion Untersuchungen von bis
zufünfPerlenerforderlich.DieAussageeinesqua-
litativenNachweises istdurchdreiWiederholmes-
sungenabgesichert.

AusdemdargestelltenAuswertebeispielinBild122
ergibtsichdirekt,dassdasNachstreumittelgemen-
geH1T1NimVergleichmitdenSpektrenderdazu-
gehörigen Reflexpartikel sowie den durch den
Hersteller 1 zugeordneten Coatingmaterialien im
AusgangszustandeineBeschichtungaufweist,wel-
che offensichtlich dem Coating H1C2 zuzuordnen
ist.

AusdemdargestelltenAuswertebeispielinBild123
ergibtsichdirekt,dassdasNachstreumittelgemen-

geH2T1N imVergleichmitdenSpektrenderda-
zugehörigen Reflexpartikel sowie den durch den
Hersteller 2 zugeordneten Coatingmaterialien im
Ausgangszustand eine Beschichtung aufweist,
welcheoffensichtlichdemCoatingH2C2zuzuord-
nenist.

Aus dem dargestellten Auswertebeispiel in Bild
124 ergibt sich direkt, dass das Nachstreumittel-
gemenge H3T1N im Vergleich mit den Spektren
der dazugehörigen Reflexpartikel sowie dem
durchdenHersteller3zugeordnetenCoatingma-
terialimAusgangszustandeineBeschichtungauf-
weist,welcheoffensichtlichdemCoatingH3C1zu
zuordnenist.

Bild 126: AuswertemethodikdargestelltamBeispielH2T2N
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Bild 127: AuswertemethodikamBeispielH3T2N



AusdemdargestelltenAuswertebeispielinBild125
ergibtsichdirekt,dassdasNachstreumittelgemen-
geH1T2N imVergleichmitdenSpektrenderda-
zugehörigen Reflexpartikel sowie den durch den
Hersteller 1 zugeordneten Coatingmaterialien im
Ausgangszustand eine Beschichtung aufweist,
welcheoffensichtlichdemCoatingH1C1zuzuord-
nenist.

AusdemdargestelltenAuswertebeispielinBild126
ergibtsichdirekt,dassdasNachstreumittelgemen-
geH2T2N imVergleichmitdenSpektrenderda-
zugehörigen Reflexpartikel sowie den durch den
Hersteller 2 zugeordneten Coatingmaterialien im
Ausgangszustand eine Beschichtung aufweist,
welcheoffensichtlichdemCoatingH2C1zuzuord-
nenist.

AusdemdargestelltenAuswertebeispielinBild127
ergibtsichdirekt,dassdasNachstreumittelgemen-
geH3T2N imVergleichmitdenSpektrenderda-
zugehörigen Reflexpartikel sowie dem durch den
Hersteller3zugeordnetenCoatingmaterialimAus-
gangszustandeineBeschichtungaufweist,welche
offensichtlichdemCoatingH3C1zuzuordnenist.

ImweiterhindurchgeführtenUntersuchungsmodus
Tiefenscreening (exemplarisch Bild 128) wurden

auf der Grundlage der Untersuchungen an den
Coating-Materialien repäsentative Peaks ausge-
wählt, dieaufdemunbeschichtetenReflexpartikel
nichtodernursehrschwachnachgewiesenworden
sind. Die Verfolgung dieser Peaks über das Tie-
fenscreening mittels alternierend durchgeführten
Schichtabtrags(Ar+-Beschuss)undnachfolgender
Analyse mit Ga+- oder Bi+-Ionen liefert mithilfe
einer Referenz-Abtragrate von ~ 0,1 nm/sec
(Ta2O5/Ta) ein orientierendes Maß zurAbschätng
der Schichtdicke des Coatings. Die Untersuchun-
gen zur Abschätzung einzelner Schichtdicken er-
folgtenanjeweilsseparatenPerlen.
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Bild 128: Schematische Darstellung der TOF-SIMS-Methodik
„Tiefenscreening”

Bild 129: TypischerSignalverlaufzurAbleitungderBeschichtungsdicke(hier:H3T2N)



Die im zurückliegenden Berichtszeitraum abge-
schlossenenUntersuchungenmitdemTOF-SIMS-
AnalyseverfahrenzeigeninderZusammenfassung
dieinTabelle93aufgeführtenErgebnisse.

Fazit

EinequalitativeBewertungvonReflexpartikelnzur
Detektion einer möglichen Oberflächenbeschich-
tung imSinneeiner Ja-/Nein-Entscheidung istan
den untersuchten Proben sowohl des Typs 1 als
auchdesTyps2möglich.Darüberhinauserscheint
esmöglich,ausderAnalysederMolekülfragmente
aucheineAufklärungbzw.Zuordnungdeseinge-
setzten Coating-Materials bei Vorliegen von ent-
sprechendenMusterergebnissenabzuleiten.Damit
konnteeineindeutigesAnalyseverfahrenimSinne
der diesbezüglichen Aufgabenstellung auf der
Grundlage der bereitgestellten repräsentativen
Probenerarbeitetundvalidiertwerden.

Aus den Untersuchungsergebnissen im Unter-
suchungsmodus Tiefenscreening ist es darüber
hinaussowohlfürdierepräsentativenProbendes
Typs1alsauchfürjenedesTyps2möglich,An-
gabenzurBeschichtungsqualitätbzw.zurvorhan-
denenSchichtdickeabzuleiten.Insgesamtdeuten
dieermitteltenErgebnisseaufeinesehrschwan-
kendeundinhomogeneBeschichtungsqualitäthin.
NichtjedeGlasperleistbeschichtetbzw.diefest-
gestellteBeschichtungließsichauchnichtdurch-
gehend auf den untersuchten Partikeln nachwei-
sen.DamitweistdiesesUntersuchungsverfahren
nichtnuranalytische,sondernauchtechnologisch
interpretierbareAussagefähigkeitauf.

Das Untersuchungsverfahren ist höchstauflösend.
Die Methodik erfordert spezifischen apparativen

Einsatz und zugehörige Fachkompetenz. Proben-
auswahlundProbenpräparationsindjedochrelativ
unaufwändig. Eine standardisierte Arbeitsanwei-
sungsowohl füreinequalitativeUntersuchungals
auchfüreinTiefenscreeningist inderAnlageauf-
geführt.

4.4.5 Ergebnisse des chromatografischen
Analyseansatzes (V)

AuchdieserAnalyseansatzbeinhaltetdieversuchs-
weise Anwendung mehrerer chromatografischer
Verfahren(hier:VerfahrenderGemischauftrennung
mit nachfolgender qualitativer Analyse des Sub-
stanzgemisches mittels verschiedenartiger Detek-
toren unter Ausnutzung einer unterschiedlichen
Verteilung der Einzelbestandteile zwischen einer
stationärenundeinergasförmigenmobilenPhase
(Gaschromatografie)), welche wiederum auch in
verschiedenenMessmodi

• Flüssiginjektions-GC/FID (nuramCoating-Aus-
gangsmaterial),

• Flüssiginjektions-GC/MS (nur am Coating-Aus-
gangsmaterial),

• Thermodesorptions-GC/MS,

• Hochtemperatur-Thermodesorptions-GC/FID,

• Hochtemperatur-Thermodesorptions-GC/MS,

• Headspace-GC/MS

mit dem Ziel eines analytischen Nachweises von
Oberflächenbeschichtungen auf die zu untersu-
chende Materialbasis (Nachstreumittelgemische)
zuadaptierenwaren.ImFolgendenwerdendieab-
schließenden Ergebnisse der Analyseverfahren
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Tab. 93: ErgebnissederTOF-SIMS-AnalyseandenbereitgestelltenrepräsentativenProben

Probe Beschichtung nachgewiesen Beschichtungstyp Beschichtungsdicke

H1T1N Ja Coating2(H1C2)
20nm;18nm;17nm;16nm

i.M.~17nm

H2T1N Ja Coating2(H2C2)
0,8nm;1,5nm;3,6nm

i.M.~2nm

H3T1N Ja Coating1(H3C1)
6nm;19nm;21nm

i.M.~15nm

H1T2N Ja Coating1(H1C1)
14nm;22nm;(74)nm

i.M.~18nm

H2T2N Ja Coating1(H2C1)
1,2nm;6nm;2,5nm;9nm;12n

i.M.~6nm

H3T2N Ja Coating1(H3C1)
15nm;35nm;32nm

i.M.~27nm
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Hochtemperatur-Thermodesorptions-GC/MS und
Headspace-GC/MS vorgestellt und abschließend
verglichen.

4.4.5.1 Analysemethodik Headspace-GC/MS
(HS-GC/MS)

DasAnalyseverfahrenzieltaufdieAbspaltungder
organofunktionellen Gruppe der Silane ab. Die
Kombination aus säure- und basen-katalysierter
Desorption bei 70 °C im Headspace-Vial mit an-
schließendergaschromatografischerTrennungund
massenspektrometrischer Detektion erwies sich
dabei als zuverlässiges sowie zeit- und kosten-
günstigesVerfahren.

4 g der zu analysierenden Probe (beschichtetes
Nachstreumittelgemenge oder Blindwert) wurden
für die folgenden Untersuchungen, gravimetrisch
kontrolliert, inein12mlND20-Headspace-Vialge-
wogen. IndieseswurdeanschließenddasExtrak-
tionsmittel (2 ml Natronlauge [c = 4 mol/l] oder
Phosphorsäure[w=10%])gegeben.NachZugabe
des Extraktionsmittels wurde das Vial schnellst-
möglichmiteinerND20-Bördel-KappeunterZuhil-
fenahme einer Bördel-Zange verschlossen und in
die Probenhalterung des Headspace-GC/MS-Sys-
temsüberführt.

Die Analysendauer für eine Probe beträgt etwa
20Minuten(ProbenvorbereitungimAgitator)sowie
zuzüglich etwa 17 Minuten für die chromatografi-
scheTrennungundanschließendeAnalyse (Lauf-
zeitdesGC/MS-Systems).

DasVerfahrenwirdalsRelativverfahrenangewen-
det, d. h., zum qualitativen Nachweis einer Be-
schichtung werden vorab eine beschichtete sowie
eine nicht beschichtete Probe des zu analysieren-
den Nachstreumittelgemenges als Referenz ver-
messen. Eine standardisierte Beschreibung der
Mess-undAuswerteprozeduristinderAnlageauf-
geführt.

IndenBildern130bis135sindjeweilsimRelativ-
vergleichdieChromatogrammefürdiebeschichte-
ten Nachstreumittelgemenge, die unbeschichteten
Reflexkörper im Ausgangszustand sowie die je-
weilsverwendetenGriffigkeitsmittelaufgeführt.

ZurSicherstellungderErgebnissewurdesowohlfür
Typ-1- als auch für Typ-2-Material eine Überprü-
fungdesVerfahrensdurchgeführt.Dazuwurdendie
vorhandenen Proben anonymisiert (Probe 1 bis
Probe x) abgefüllt, anschließend mit dem Head-
space-GC/MS-VerfahrenanalysiertunddieProben
zugeordnet (Hersteller X Typ Y; Beschichtung
Ja/Nein).

Bild 130: NachweiseinerOberflächenbeschichtungdurchRelativvergleich(hier:H1T1)
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Bild 132: NachweiseinerOberflächenbeschichtungdurchRelativvergleich(hier:H3T1)

Bild 131: NachweiseinerOberflächenbeschichtungdurchRelativvergleich(hier:H2T1)
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Bild 133: NachweiseinerOberflächenbeschichtungdurchRelativvergleich(hier:H1T2)

Bild 134: NachweiseinerOberflächenbeschichtungdurchRelativvergleich(hier:H2T2)



Fazit

Es ist gelungen eine Headspace-GC/MS-basierte
Messmethode,diedieDetektioneinerOberflächen-
beschichtung im Sinne einer Ja-/Nein-Entschei-
dung ermöglicht, für die zur Verfügung gestellten
repräsentativenProbenzuentwickeln.

Alle gezeigten Chromatogramme weisen ein oder
mehrere für das Coating spezifische Signale zu
einer charakteristischen Retentionszeit tR auf. Es
istzuklärenob,undwennjainwieweit,daseinge-
setzte Glasmaterial zu Veränderungen der vom
Coating stammenden Signale führen kann. Denk-
barwärenhierbeispielsweiseEffektewährendder
Bindung des Coatings an das Trägermaterial, die
zuanderenDesorptionsproduktenführen.DesWei-
terenistesdurchweitere,eindeutigeinemHerstel-
lerzuzurechnendeSignale,dienachbisherigenEr-
kenntnissenausdemGlasstammen,möglich,die
zuvermessendeProbeeinemHersteller zuzuord-
nen.UmeineentsprechendeZuordnungdurchfüh-
ren zu können, muss das verwendete Glas-Aus-
gangsmaterial der zu vermessenden Probe iden-
tischmitderbeiderUrmusterprüfungeingereichten
Probesein.

DamitkonnteeineindeutigesAnalyseverfahrenim
Sinne der diesbezüglichen Aufgabenstellung auf

derGrundlagederbereitgestelltenrepräsentativen
Proben erarbeitet werden. Für das Headspace-
GC/MS-Verfahrenwurdeeineentsprechende Ver-
fahrensanweisung erstellt (siehe Anlage), die die
Grundlagen,Vorbereitung,DurchführungundAus-
wertungderAnalysenbeinhaltet.

4.4.5.2 Analysemethodik Hochtemperatur-
Thermodesorption-GC/MS 
(HTD-GC/MS)

Voruntersuchungen der BASt [31] sowie entspre-
chende gemeinsame Untersuchungen von BASt
undBAMzurAdaptionaufdiehiervorliegendenre-
präsentativen Materialmuster im HTD-GC/FID-Un-
tersuchungsmodus ergaben erfolgversprechende
Hinweise auf eine mögliche analytische Verfah-
renslösungimSinnederAufgabenstellung.AlsVo-
raussetzung für eine Verfahrensvalidierung erga-
bensichausdeno.a.Voruntersuchungenfolgende
Aufgabenstellungen:

• BegrenzungderRt-Schwankungen,

• Erhöhung der Signalintensität und -selektivität
durchempfindlichereDetektortechnik.

AusdiesenGründenstandendieUntersuchungen
im Hochtemperatur-Thermodesorptions-GC/MS-
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Bild 135: NachweiseinerOberflächenbeschichtungdurchRelativvergleich(hier:H3T2)



Modus im besonderen Interesse. Diese Untersu-
chungenerfolgtenanderentsprechendumgebau-
tenGC/MS-ApparaturderBAM.

UnterBerücksichtigungderErfahrungenausden
bereitsvorherdurchgeführtenHTD-GC/FID-Unter-
suchungen mithilfe der unikalen BASt-Apparatur
war es die ersteAufgabe, eine adaptierte Mess-
methodikzuentwickeln.DiesesolltevorallenDin-
gen der im HTD-GC/FID-Modus festzustellenden
erhöhten Basislinie (Säulenbluten infolge thermi-
scherZersetzungdesSäulenmaterials)sowieder
eingeschränkten Verfahrensselektivität entgegen-
wirken, um somit das deutlich erhöhte Informa-
tionspotenzial dieser Verfahrenskopplung auszu-
schöpfen.

ImVerlaufvonVoruntersuchungenerfolgteneinige
Optimierungen, deren Ergebnisse in Bild 136
exemplarischaufgeführtsind:

• Einsatz einer optimierten GC-Säule (Länge,
Durchmesser,Säulenmaterial),

• Veränderung des GC-Temperierprogramms zu
niedrigerenTemperaturen,

• OptimierungderHTD-Einheitdurch

– VerringerungderAusheizzeit,

– ErhöhungderAusheiztemperatur.

4 g der zu analysierenden Probe (beschichtetes
Nachstreumittelgemenge oder Blindwert) wurden
für dieAnalyse indasDesorptionsrohrderHTD-
Einheitgewogen.DasDesorptionsrohrwurdean-
schließend wieder in die HTD-Einheit eingebaut
und die Verschraubungen auf Dichtigkeit über-
prüft.

Die Analysendauer für eine Probe beträgt etwa
30 Minuten für die Probenvorbereitung (HTD-Ein-
heit) und etwa 17 Minuten für die chromatografi-
scheTrennungundanschließendeAnalyse (Lauf-
zeitdesGC/MS-Systems).

DiezukennzeichnendenrepräsentativenMaterial-
proben imRahmendiesesVorhabensstellensich
imErgebnisdieserAnalysemethodikdurchRelativ-
vergleichderChromatogrammezwischenbereitge-
stelltem beschichtetem Nachstreumittelgemisch
undvergleichbarzusammengesetztemNachstreu-
mittelgemisch, jedochmitunbeschichtetenReflex-
partikelnindenBildern137bis142dar.
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Bild 136: AuswirkungderVerfahrensoptimierungaufSignalqualität
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Bild 138: NachweisderBeschichtungamBeispielH2T1N

Bild 137: NachweisderBeschichtungamBeispielH1T1N
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Bild 139: NachweisderBeschichtungamBeispielH3T1N

Bild 140: NachweisderBeschichtungamBeispielH1T2N



Demnach unterscheiden sich Peakverlauf und
Peakhöhe von der beschichteten Nachstreumittel-
probevonderunbeschichteteninsbesondereimRe-
tentionszeitspektrumzwischenvierundsechsMinu-
ten,welcheeinerBeschichtungzuzuordnensind.

AuchdieTyp-2-Materialienlassensichanhandvon
diversenSignaleneindeutigalsbeschichtetidentifi-
zieren.BeiHersteller3sindausdemSignalverlauf
imRetentionszeitbereich12,6bis14,5Minutenbe-
schichtungsbedingteSignaleimVergleichzumun-
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Bild 142: NachweisderBeschichtungamBeispielH3T2N

Bild 141: NachweisderBeschichtungamBeispielH2T2N



beschichteten Nachstreumittelgemenge detektier-
bar. Das vormals mittels HTD-GC/FID-Methodik
nicht eindeutig aufklärbare Material ist nunmehr
eindeutigzuanalysieren.

Fazit

UnterHochtemperatur-Desorptionsaktivierungmit
nachgeordnetangekoppelterAnalysemethodik ist
es grundsätzlich möglich, Oberflächenbeschich-
tungen an den hier vorliegenden Materialien zu
detektieren.

Als besonders geeignet erweist sich die HTD-
GC/MS-Kopplung. ImErgebnisderUntersuchun-
genimHTD-GC/MS-Untersuchungsmoduskonnte
derNachweisderDetektioneinermöglichenBe-
schichtungdurchRelativvergleichandenzuVer-
fügung stehenden repräsentativen Proben des
Typs1unddesTyps2erbrachtwerden.Damitist
eineAussage „Beschichtung: ja” oder „Beschich-
tung: nein” im Sinne derAufgabenstellung mög-
lich.

Es ist ersichtlich, dass im Vergleich zur TOF-
SIMS- oder Headspace-GC/MS-Analytik zumeist
eineweitausgrößereDiversität (strukturelleViel-
falt)ancoating-spezifischenSignalenzudetektie-
ren ist.Dies lässtaufeineBildungdiverserDeri-
vate während des thermischen Desorptionspro-
zessesschließen.Dementsprechendhatsicheine
Fingerprint-Analyse als geeignetes Verfahren zur
Ja-/Nein-Entscheidungherausgestellt.

Für das HTD-GC/MS-Verfahren wurde eine ent-
sprechende Verfahrensanweisung erstellt (siehe
Anlage), die die Grundlagen, Vorbereitung,
DurchführungundAuswertungderAnalysenbein-
haltet.

4.5 Abschließender Vergleich der
erarbeiteten chemisch-
analytischen Analyseansätze

ImFolgendensollendieerarbeitetenspektrometri-
schenundchromatografischenVerfahrenhinsicht-
lich ihrer Eignung sowie ihrer Vor- und Nachteile
erörtertwerden(Tabelle94).

Keiner der Analysenansätze für die vorliegenden
Probenzeigtein jeweilsaufallehierverwendeten
Coatings zutreffendes, also universelles Signal.
DementsprechendsinddieerarbeitetenAnalysean-
sätze Relativverfahren, das heißt, es werden für
eine Zuordnung vorab Referenzproben von be-
schichtetem und nicht beschichtetem Nachstreu-
mittel(GC/MS-Verfahren)respektiveeineReferenz
des Coatings (TOF-SIMS) benötigt. Alle der ge-
nanntenVerfahrensetzenaufdieAnalysedesfunk-
tionellen Restes des Coating-Materials, nutzen
dabei jedoch verschiedene Methoden zurAbspal-
tung:

• Säure-/Base-Aufschluss(Headspace-GC/MS),

• thermischeAktivierung(HTD-GC/MS),

• energetische Aktivierung, hier Ionenbeschuss
(TOF-SIMS).

Da sich einfachere Methoden, wie beispielsweise
dasExtrahierendesCoatingsmitorganischemLö-
semitteloderdiethermischeDesorptionbeiTempe-
raturenbis330 °C,alsungeeignetherausstellten,
istvoneinerkovalentenBindungdeseingesetzten
CoatingsandenGlaskörperauszugehen.

DiehochempfindlicheundhochauflösendeTOF-
SIMS-Methodik ermöglicht einen direkten Rück-
schlussaufdasverwendeteCoatingundistauchin
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Tab. 94: VergleichendeGegenüberstellunggeeigneterchemisch-analytischerVerfahrenzurAnsprachederOberflächenbeschich-
tungen

Ja/Nein Zuordnung 
d. Coatings

Auswerte-
methodik

Handling Technische 
Voraussetzung

Personelle 
Voraussetzung

TOF-SIMS   Relativverfahren = X =

HTD-GC/MS  X Relativverfahren = = 

HS-GC/MS 
Nurzum
Hersteller

Relativverfahren   

 funktioniert(gut)/guteEigenschaften

= durchschnittlicheEigenschaften

X funktioniertnicht/schlechteEigenschaften



der Lage, weitergehende Informationen zur Be-
schichtungsqualität, beispielsweise zur Schicht-
dickeundzurHomogenitätdesCoatings,zuliefern.

Die beiden GC/MS-Verfahren basieren auf einem
ähnlichenVerfahrensprinzip,unterscheidensichje-
doch in der Durchführung sowie systembedingten
Vor-undNachteilen.

SobenötigenbeideVerfahreneineDetektionmit-
telsMassenspektrometrie,umauchbeiProbenmit
geringerCoating-Konzentration(Typ-2-Material)für
einezurJa-/Nein-Entscheidungausreichendhohe
Empfindlichkeitliefernzukönnen.Dafürbenötigen
beide Verfahren keine Probenvorbereitung, sind
einfachinderHandhabungunddementsprechend
schnellaufandereLaboratorienund/oderMitarbei-
terzuübertragen.

Die Headspace-GC/MS erreicht im Vergleich zur
Hochtemperatur-Thermodesorptions-GC/MSgerin-
gereIntensitätenancoating-spezifischenSignalen.
AlsVorteilkanndieMöglichkeitzurAutomatisierung
des Verfahrens mittels Autosamplers sowie die
heutzutageguteVerfügbarkeitundVerbreitungvon
Headspace-GC/MS-Kopplungen indiversenLabo-
ratoriengenanntwerden.

4.6 Ergebnisse eines oberflächen -
analytischen Untersuchungs -
ansatzes (VI) – elektrokinetische
Untersuchungen (OF-Potenzial)

Verfahrensprinizip

GrundsätzlichistdieIdee,elektrokinetischeEffekte
zurDetektiongecoateterundungecoateterReflex-
perlenzuuntersuchen,aufderTatsachebegründet,
dass eine Oberflächenbehandlung (Coating) zu
einer gezielten Änderungen der Festkörperober-
flächeneigenschaften (oberflächenenergetischen
Eigenschaften)führtunddiesemittelseinerAnaly-
se des OF-Potenzials, als beschreibende Größe
derOberflächenchemie,verifizierbargemachtwer-
den können (Bild 143). Das hier zur Anwendung
kommendephysikalische Grundprinzip basiert auf
einer sich an einer Grenzfläche zwischen einem
FestkörperundeinerumgebendenFlüssigkeitaus-
bildenden Oberflächenladung, die in Gegenwart
einer wässrigen Lösung entsteht, wenn reaktive
(funktionelle) Gruppen einer hydrophilen Ober-
flächedissoziierenoder negative Ionenanhydro-
phobe Oberflächen adsorbieren. Durch Variation

des pH-Werts der wässrigen Phase wird das
GleichgewichtvonDissoziationundAdsorptionbe-
einflusst und eine Aussage über das chemische
VerhaltenderOberflächemöglich.

Da aufgrund der theoretisch zu erwartenden Er-
gebnissediesesVerfahren–nebendenimvorher-
gehendenKapitelgenanntenunddiskutiertenAna-
lysemethoden– durchauserfolgversprechendwar,
sollte im Rahmen des Forschungsvorhabens an
erstenorientierendenUntersuchungendergrund-
sätzliche Nachweis zum Beweis der o. g. These
geführtwerden.EsseiandieserStelledaraufhin-
gewiesen, dass die hier vorgestellten Untersu-
chungeninersterLinieeinegrundsätzlichePlausi-
bilitätsprüfung zurAnwendbarkeit des Verfahrens
für die Aufgabenstellung im Rahmen des For-
schungsvorhabens darstellen soll. Daher wurden
diefürdieUntersuchungenverwendetenMessbe-
dingungen (Druck, Probenumfang etc.) auf der
Grundlage von bislang vorliegenden Erfahrungs-
wertenangesetztundstelleninkeinsterWeiseop-
timierte Versuchsbedingungen dar, die in Bezug
aufReproduzierbarkeitsaussagenunddieFehler-
diskussionderhiervorgestelltenErgebnissenoch
zuvalidierenwären.

DieUntersuchungenzumNachweiseinesOberflä-
chencoatingsanReflexperlenwurden inderBAM
mittelseinesZeta-Potenzialmessgerätes„Surpass”
der Fa. Anton Paar in Zusammenarbeit mit der
Fachgruppe 6.3 „Beständigkeit von Polymeren”
durchgeführt(Bild144).
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Bild 143: SchematischeDarstellungderLadungsverteilungauf
einerOberfläche(Quelle:www.anton-paar.de)

Bild 144: Messeinsatz zur Messung des OF-Potenzials an
Feststoffen„Surpass”(Quelle:www.anton-paar.de)



Das Messprinzip zur Ermittlung des Zeta-Poten-
zialsmakroskopischerFeststoffoberflächenberuht
hier auf einer Messung des Strömungspotenzials
und des Strömungsstroms. Dabei werden die un-
tersuchtenGlasperlen jeweils ineinerpermeablen
SchichtangeordnetundwährendderMessungmit
der Flüssigkeit (im Falle der hier durchgeführten
Untersuchungen mittels einer NaCl-Elektrolytlö-
sung)durchströmt.DerDifferenzdruckwirdhierbei
durch ihrePackungsdichte1 bestimmt.Diesekann
durchdasangezeigteDurchflussverhaltenreprodu-
zierbareingestelltwerden.

DieUntersuchungenerfolgtenunterdenfolgenden
Randbedingungen:

Probemenge:2mlbis9mlGlasperlen

UntersuchteProben:

Hersteller 1

H1T1R: Entnahme der Fraktion < 0,6 mm aus
ProbenlieferungnachSiebung,

H1T1N: manuellesAussortierenvonReflexperlen
nachSiebungderFraktion<0,6mmaus
demNachstreumittelgemisch,

H1T2R: Entnahme der Fraktion < 0,6 mm aus
ProbenlieferungnachSiebung,

H1T2N: manuellesAussortierenvonReflexperlen
nachSiebungderFraktion<0,6mmaus
demNachstreumittelgemisch.

Hersteller 2

H2T1R: Entnahme der Fraktion < 0,6 mm aus
ProbenlieferungnachSiebung,

H2T1N: manuellesAussortierenvonReflexperlen
nachSiebungderFraktion<0,6mmaus
demNachstreumittelgemisch,

H2T2R: Entnahme der Fraktion < 0,6 mm aus
ProbenlieferungnachSiebung,

H2T2N: manuellesAussortierenvonReflexperlen
nachSiebungderFraktion<0,6mmaus
demNachstreumittelgemisch.

Hersteller 3

H3T1R: Entnahme der Fraktion < 0,6 mm aus
ProbenlieferungnachSiebung,

H3T1N: manuellesAussortierenvonReflexperlen
nachSiebungderFraktion<0,6mmaus
demNachstreumittelgemisch,

H3T2R: Entnahme der Fraktion < 0,6 mm aus
ProbenlieferungnachSiebung,

H3T2N: manuellesAussortierenvonReflexperlen
nachSiebungderFraktion<0,6mmaus
demNachstreumittelgemisch.

Partikelgröße–<0,6mm(gewählteGröße–wäre
inweiterenSchrittenzuoptimieren)

Titration:konzentrierteNaCl–Lösung,

Tritrationsschritte=f(DurchflussrateundDifferenz-
druck:gewählteGröße–wäreinweiterenSchritten
zuoptimieren).
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1 ParameterwurdenimRahmenderUntersuchungengewählt
undstellenkeineoptimiertenVersuchsbedingungdar(siehe
vorherigeAusführungenundweitererText). Bild 145: ProbevonReflexperleninderMesszelle



Ergebnisse

DieMessungendesZeta-Potenzialsanbeschichte-
ten bzw. unbeschichteten Glaskugeln wurden bei
verschiedenen Salzkonzentrationen durchgeführt,
umdieOberflächenpotenzialederPartikelanhand
derGouy-Chapman-Näherungzuberechnen.

LautderNäherunggiltdieGleichung(1)beiniedri-
gerenPotenzialwertenundSalzkonzentrationen:

Z ValenzderGegenionen

e Elektronladung

Ψ PotenzialinAbstandxvonderOberfläche

k Boltzman-Konstante

T Temperatur

κ diereziprokeDebye-Länge

AusdenelektrokinetischenMessungenergibtsich
das Zeta-Potenzial, dessen Wert sich auf die
Scherschicht (Position x von der Oberfläche) be-
zieht.

BeimFitdersoexperimentellerhaltenenErgebnis-
seüber

alsFunktionvonκergibtsichderWert

alsAchsenabschnitt. Bild 146 zeigt die sich erge-
benden experimentellen Abhängigkeiten und die
VerläufederentsprechendenFits.

ÜberdieRückrechnung(Gleichung(1))werdendie
imFolgendendargestellten resultierendenOF-Po-
tenziale ermittelt, die einen konkreten Wert der
OberflächenladungderReflexperlendarstellenund
vergleichend gegenübergestellt werden können
(Bild147und154).

Ergebnisse (s.Bild147)

• DasMessverfahrenistgeeignet,eindeutigeUn-
terschiedezwischendengecoatetenundunge-
coatetenReflexperlenzuidentifizieren.

• DurchdasCoatingkommteszueinerVerschie-
bungdesOberflächenpotenzialsderungecoate-
ten Reflexperlen (H1T1R) vom negativen La-
dungsbereich hin zu einem positiven Oberflä-
chenpotenzial (was u. a. auch hydrophobe Ei-
genschaften der gecoateten Perlen vermuten
lässt).

• BeieinerQuantifizierungderOF-Ladungseigen-
schaften des Coatings (im Rahmen der Unter-
suchungen nicht erfolgt) wäre eine direkte Zu-
ordnungzurHöhe/LagedesresultierendenPo-
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Bild 146: DarstellungderFITsderuntersuchtenProben



tenzials der gecoateten Perle denkbar (weiter-
gehendeUntersuchungenwärennotwendig)

Ergebnisse (s.Bild148)

• DasMessverfahrenistgeeignet,eindeutigeUn-
terschiedezwischendengecoatetenundunge-
coatetenReflexperlenzuidentifizieren.

• DurchdasCoatingkommteszueinereindeuti-
gen Verschiebung des Oberflächenpotenzials
der ungecoateten Reflexperlen (H1T1R) im
negativen Ladungsbereich hin zu einem gerin-
geren negativen Oberflächenpotenzial. Somit
ist das Verfahren auch für Reflexperlen Typ 2
desHerstellers1geeignet,ungecoatetevonge-
coatetenPerleneindeutigzuseparieren.

• DiezuerwartendeVerschiebungindenBereich
eines positiven OF-Potenzials (wie bei Typ 1)
konntehiernichtfestgestelltwerden,wasdurch
folgende Effekte erklärt werden könnte, die im
Rahmen der orientierenden Untersuchungen

nicht weiter untersucht wurden, jedoch durch
weitere systematische Untersuchungen erklärt
werdenkönnten:

– EswurdeeinanderesCoatingverwendetals
für Typ 1 (siehe auch Ergebnisse TOF-
SIMS), daher andere resultierende OF-Ei-
genschaften.

– Die untersuchten Perlen waren nicht voll-
ständigmiteinemCoatingversehen,sodass
eszuüberlagerndenEffektenderOF-Poten-
ziale(ungecoated/gecoated)kommt.

– Die Untersuchungsparameter (z. B. Probe-
menge und resultierende Druckdifferenz)
warennochnichtoptimal.

– Bei der manuellenTrennung der gecoateten
Perlen vom Nachstreumittelgemisch ist es
nicht zu einer vollständigen Separierung ge-
kommen, sodass sich in der untersuchten
Probe – neben gecoateten Reflexperlen –
auch Griffigkeitsmittel befanden, was gleich-
fallszugeändertenOF-Effektenführenkann.
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Bild 147: UntersuchungsergebnisseH1T1RundH1T1N

Bild 148: UntersuchungsergebnisseH1T2RundH1T2N



Welcher dieser möglichen Effekte tatsächlich
maßgebendistkannjedocherstimRahmenwei-
terführenderUntersuchungenermitteltwerden.

Ergebnisse (s.Bild149)

• DasMessverfahrenistgeeignet,eindeutigeUn-
terschiedezwischendengecoatetenundunge-
coatetenReflexperlenzuidentifizieren.

• DurchdasCoatingkommteszueinerVerschie-
bungdesOberflächenpotenzialsderungecoate-
ten Reflexperlen (H2T1R) vom negativen
Ladungsbereich hin zu einem positiven Ober-
flächenpotenzial (was u. a. auch hydrophobe
EigenschaftendergecoatetenPerlenvermuten
lässt).

• BeieinerQuantifizierungderOF-Ladungseigen-
schaften des Coatings (im Rahmen der Unter-
suchungen nicht erfolgt) wäre eine direkte

Zuordnung zur Höhe/Lage des resultierenden
Potenzialsdenkbar.

Ergebnisse (s.Bild150)

• DasMessverfahrenistgeeignet,eindeutigeUn-
terschiedezwischendengecoatetenundunge-
coatetenReflexperlenzuidentifzieren.

• DurchdasCoatingkommteszueinerVerschie-
bungdesOberflächenpotenzialsderungecoate-
ten Reflexperlen (H2T1R) vom negativen La-
dungsbereich hin zu einem positiven Ober-
flächenpotenzial (wasu. a. hydrophobeEigen-
schaftendergecoatetenPerlenvermutenlässt).

• BeieinerQuantifizierungderOF-Ladungseigen-
schaften des Coatings (im Rahmen der Unter-
suchungen nicht erfolgt) wäre eine direkte Zu-
ordnungzurHöhe/LagedesresultierendenPo-
tenzialsdenkbar.
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Bild 150: UntersuchungsergebnisseOF-PotenzialeH2T2RundH2T2NundresultierendesOberflächenpotenzial(Sternschicht)

Bild 149: UntersuchungsergebnisseH2T1RundH2T1N



Ergebnisse (s.Bild151)

• DasMessverfahrenistgeeignet,eindeutigeUn-
terschiedezwischendengecoatetenundunge-
coatetenReflexperlenzuidentifzieren.

• DurchdasCoatingkommteszueinereindeuti-
gen Verschiebung des Oberflächenpotenzials
derungecoatetenReflexperlen(H3T1R)imne-
gativen Ladungsbereich hin zu einem geringe-
ren negativen Oberflächenpotenzial. Somit ist
dasVerfahrenauchfürReflexperlenTyp2des
Herstellers 3 geeignet, ungecoatete von ge-
coatetenPerleneindeutigzuseparieren.

Ergebnisse (s.Bild152)

• DasMessverfahrenistgeeignet,eindeutigeUn-
terschiedezwischendengecoatetenundunge-
coatetenReflexperlenzuidentifizieren.

• DurchdasCoatingkommteszueinereindeuti-
gen Verschiebung des Oberflächenpotenzials

derungecoatetenReflexperlen(H3T2R)zuge-
ringerenOF-Ladungen.

• BeieinerQuantifizierungderOF-Ladungseigen-
schaftendesCoatings (imRahmen derUnter-
suchungen nicht erfolgt) wäre eine direkte Zu-
ordnungzurHöhe/LagedesresultierendenPo-
tenzialsdenkbar.

• DiegegenüberstellendenErgebnisseausTabel-
le95bestätigendieErgebnissederTOF-SIMS,
dassessichbeibeidenTypendesHerstellers3
umidentischeCoatingshandelt,dadieresultie-
renden OF-Ladungen in einem engen Bereich
liegen.

Weitere Fragestellungen

In Auswertung der Ergebnisse stellte sich die
Frage,obausdenerhaltenenErgebnissenweitere
Erkenntnisse gewonnen werden können, die in
Bezug auf eine Charakterisierung/Identifizierung
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Bild 151: UntersuchungsergebnisseH3T1RundH3T1N

Bild 152: UntersuchungsergebnisseH3T2RundH3T2N
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derReflexperlengenutztwerdenkönnen.UnterBe-
achtung des Faktes, dass die Versuchsparameter
weiteroptimiertwerdenmüssenunddassimRah-
men der Untersuchungen keine systematischen
AnalysenundReproduzierbarkeitsuntersuchungen
vorgenommen werden konnten, lassen sich auf-
grunddervorliegendenErgebnisse jedoch folgen-
de Thesen ableiten, deren Beweis jedoch nur im
Rahmen weiterführender systematischer Untersu-
chungengeführtwerdenkönnte.

These1:DasOF-Potenzialkönnteeingeeignetes
Verfahren zur Identifikation (Fingerprint)
vonunbehandeltenReflexperlensein.

Begründung:

Die orientierenden Ergebnisse zeigen in Bild 153
und154,dasssichabgrenzbareUnterschiedezwi-
schendeneinzelnenHerstellerndarstellen lassen
können(wasaufunterschiedlicheGlaszusammen-
setzungen schließen lassen könnte), jedoch für
Typ-1- und Typ-2-Produkte eines Herstellers (mit
Ausnahme Herstellers 1) sich die Ergebnisse in
einem engen Streubereich befinden, was auf je-
weils gleiche Glaszusammensetzungen schließen
lassenkönnte.DieGründefürdiedochgrößereAb-
weichung der gemessenen OF-Potenziale unbe-

Bild 153: Untersuchungsergebnisse OF-Potenzial H1-H3
Typ1und2fürungecoateteReflexperlen

Bild 154: Untersuchungsergebnisse OF-Potenzial H1-H3 Typ
1und2fürgecoateteReflexperlen

Tab. 95: GegenüberstellungErgebnisseTOF-SIMS-undOF-PotenzialfürdenNachweisCoating/Coatingtyp

Bezeichung Ergebnisse TOF-SIMS Ergebnisse „Surpass” Aussage zum Coating 

Hersteller1

H1T1R

H1T1N
H1C2

(coating–17nm)
Coatingnachgewiesen

Coating

H1T1N≠H1T2N
H1T2R

H1T2N
H1C1

(coating–-16nm)
Coatingnachgewiesen

Hersteller2

H2T1R

Coating

H2T1N≠H2T2N

H2T1N
H2C2

(coating–6nm)
Coatingnachgewiesen

H2T2R

H2T2N
H2C1

(coating-6nm)
Coatingnachgewiesen

Hersteller3

H3T1R

H3T1N
H3C1

(coating–15nm)
Coatingnachgewiesen

Coating

H3T1N=H3T2N
H3T2R

H3T2N
H3C1

(coating–27nm)
Coatingnachgewiesen



handelter Reflexperlen des Herstellers 1 lassen
sichjedochzumgegenwärtigenZeitpunktnichtein-
deutigerklären.Vermutetwerdenkönnte,dasses
sichumunterschiedlicheGlaszusammensetzungen
handelt, jedoch können auch andere Begründun-
gen,wiez.B.weiter zuoptimierendeVerfahrens-
parameterbeiderPrüfung(Druck,Mengeetc.)eine
Begründungsein.HierwärenweitereUntersuchun-
gennotwendig.Unabhängigwären jedochdieab-
soluten Werte des OF-Potenzials als Identifika-
tionskennwertfestlegbar(nochzuvalidieren).

These2:Das OF-Potenzial könnte zur Identifika-
tion (Fingerprint) der gecoateter Perlen
in Abhängigkeit des Coatings geeignet
sein.

Begründung:

Obwohl im Rahmen der Untersuchungen keine
AnalysedesOF-PotenzialsdesCoatingserfolgte,
können aus den vorliegenden Ergebnissen der
Messungen die mittels des TOF-SIMS erhaltenen
Ergebnisse zur Zuordnung von Coatings zu den
Messprobengrundsätzlichbestätigtwerden(siehe
auchTabelle95).

Fazit

Zusammenfassend lassensichaufGrundlageder
bisherigen orientierenden Untersuchungen folgen-
de Schlussfolgerungen und Empfehlungen ablei-
ten:

• DieEignungdeselektrokinetischenMessverfah-
rens zur Identifizierung von ungecoateten und
gecoateten Reflexperlen konnte unter den ge-
wählten,jedochnochnichtoptimiertenMessbe-
dingungenfüralleuntersuchtenProbennachge-
wiesenwerden.

• DieErgebnisselassendieSchlussfolgerungzu,
dasseineZuordnungderCoatingszumresultie-
rendenOberflächenpotenzialgecoateterReflex-
perlenmöglichwäre.Hierfürwärenjedochwei-
tereUntersuchungen(z.B.zurAbschätzungder
Fehlertoleranzen)notwendig.DadasVerfahren
inderPraxisauchalsunterstützendesVerfah-
ren zur Findung optimaler Grenzflächeneigen-
schaften eingesetzt wird, wäre ein Einsatz zur
Optimierung des Coatingprozesses im indus-
triellenHerstellungsprozessdurchauserfolgver-
sprechend.

• Reproduzierbarkeitsuntersuchungen zur Fin-
dungoptimalerMessbedingungensindzurVali-
dierung der Ergebnisse durchzuführen. Hierfür
wärenjedochweitereUntersuchungennotwen-
dig.

Aufgrunddertheoretischzuerwartendenunddurch
dieorientierendenUntersuchungenbestätigtenEr-
gebnissekannerwartetwerden,dassauchGriffig-
keitsmittelundNachstreugemischeaufgrund ihres
OF-PotenzialsmitdiesemVerfahrencharakterisiert
werden können. Somit könnte die Messung von
OF-Eigenschaften(Sternpotenzial/Zetapotenzial)in
denverschiedenennormativenAnforderungsberei-
chen (Identifikation, Qualitätssicherung) Anwen-
dungfinden.

Ein weiterer möglicher Anwendungsbereich wäre
eineDetektionderÄnderungderOF-Eigenschaften
unter Einwirkung von Alterungs- und Beständig-
keitsaspekten(Veränderungvonelektrokinetischen
EigenschaftenaufgrundÄnderungendesChemis-
musderOberflächenbeschichtungnachUV-Bean-
spruchungbzw.dererunterChemikalienbeständig-
keitetc.)

5 Zusammenfassung
NachstreumittelgemischevonFahrbahnmarkierun-
genunddiedazuverwendetenAusgangsmateria-
lien Reflexpartikelgemenge und Griffigkeitsmittel-
gemenge sind sicherheitsrelevante Bestandteile
der Straßenausstattung, deren anforderungsge-
rechteQualitäteinwesentlichesGütemerkmalder
Verkehrsflächedarstellt.ZurSicherstellungausrei-
chender Funktionalität und Dauerhaftigkeit beste-
henimaktuellenRegelwerkAnforderungenandie
PartikelgrößenverteilungsowiedieForm-,Transpa-
renz- und Oberflächeneigenschaften dieser Bei-
stoffe. Derzeit erfolgt eine Kennzeichnung dieser
Materialien mittels aufwändiger siebanalytischer
undmikroskopischerVerfahren.ZurAnspracheder
Beschichtungsqualitätmussaufsimpleempirische
Tests zurückgegriffen werden. Allen Verfahren ist
darüber hinaus gemeinsam, dass die Aussage-
fähigkeitaufgrundaufwandbedingtgeringerMess-
probeneingeschränktist.

EinZieldieserForschungsarbeitwares,neueAn-
sätzefüreinequalitativundquantitativverbesserte
und erweiterte messtechnische Kennzeichnung
von granulometrischen, aber auch transparenz-
kennzeichnenden Eigenschaften der eingesetzten
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Ausgangsmaterialien sowie des fertigen Nach-
streumittelgemisches durch die Adaption eines
neuartigendigital-optischenMessverfahrens(Cam-
sizer®-Verfahren)zurPartikel-undHaufwerksana-
lysezuerarbeiten.

Ein weiteres Forschungsziel bestand darin, che-
misch-analytischeVerfahrenmitPotenzialzurAna-
lysebzw.IdentifikationvonBeschichtungenaufRe-
flexpartikeln zu entwickeln bzw. bewährte Verfah-
ren,MethodenoderMethodenkopplungenandiese
Problematikzuadaptieren.

BeideUntersuchungsansätzedienendemZiel,An-
regungenfüreineWeiterentwicklungdesUntersu-
chungsinstrumentariumsinnerhalbdestechnischen
Regelwerkes ZTV M mit dem Ziel einer erhöhten
Qualitäts-undGütesicherheitzuerarbeiten.

Aufgrund der breit gespannten Aufgabenstellung
wurden Lösungskonzepte und Methodenvorschlä-
gefürdieaufgeworfenenumfangreichenFragestel-
lungenininsgesamtdreiBearbeitungsphasenent-
wickelt.GrundlagezurErarbeitungundValidierung
dieserLösungenstelltenjeweils3Nachstreumittel-
gemische und derenAusgangsmaterialien Reflex-
partikelgemengeundGriffigkeitsgemengefürFahr-
bahnmarkierungen des Typs 1 sowie in entspre-
chender Weise für Fahrbahnmarkierungen des
Typs2dar.DieentsprechendenProduktewurden
nach Maßgabe größtmöglicher Repräsentativität
fürdiederzeitig imBundesfernstraßenbereichein-
gesetzten Systeme gemeinsam im Betreuungs-
gremiumausgewähltundfestgelegt.

Eskonntegezeigtwerden,dassdasausgewählte
neuartige digital-optische Messverfahren großes
Potenzial zur granulometrischen Kennzeichnung
derhierzurVerfügungstehendenProbenaufweist.
Zur Analyse der Partikelgrößenverteilung erweist
sichdasVerfahrenalsschnellundpräzise,esbie-
teterweiterteAuswertemöglichkeiteninhoherAuf-
lösung.Zusammenfassendlässtsichnachdender-
zeitigenErfahrungenfeststellen,dassdieKorngrö-
ßenverteilung Q3(x) und insbesondere die Korn-
klassenbelegungp3(x1;x2)sowieauchdieAuswer-
tungderMessdatenbezüglichderVerteilungsdich-
teq3(x)signifikantequalitative,aberauchquantita-
tive Bewertungskenngrößen und Aussagen zur
Kennzeichnungliefern.DievorgestelltenErgebnis-
seundAuswertungenzeigen,dassdieverschiede-
nenTypenundProduktederHerstellervonNach-
streumittelgemengenbzw.derenAusgangsmateria-
lien eigene typische Verläufe und Kennwerte zei-
genunddadurchmitdieserMethodikgrundsätzlich

vergleichsweisebesserdifferenzierbarerscheinen.
Die Rückführbarkeit bzw. Übertragbarkeit der Er-
gebnisse an eine Korngrößenverteilung mittels
Siebverfahrens (Bezug zum Schiedsverfahren) ist
herstellbar.DeutlichkommtderEinflussderGewin-
nungundVorbereitungderMessprobenzumAus-
druck.Hieristzuempfehlen,vollständigeLieferge-
binde komplett bis zum gewählten Messproben-
volumen (Einwaage) einzuengen und aufzuberei-
ten,umsomiteventuellenverfälschendenEinflüs-
sen(z.B.Entmischungs-bzw.Separationstenden-
zen) möglichst weitgehend vorzubeugen. Aus
jedemLiefergebindesolltenimZugederProbenge-
winnungmindestens3Messprobengewonnenwer-
den.WiediedurchgeführtenUntersuchungenzeig-
ten,erscheint imVergleichzumSiebverfahrenhö-
here Präzision möglich.An dieser Stelle muss je-
doch auf das aufgabenbedingt begrenzte statisti-
scheAussagepotenzialentsprechendausgewerte-
terUntersuchungsergebnissefüreineAbschätzung
derPräzisionunterWiederhol-undVergleichbedin-
gungen hingewiesen werden. Eine statistisch be-
lastbare Absicherung der Abschätzung der hier
festgestellten Wiederhol- und Vergleichpräzision
mussweiterenUntersuchungenmitRingversuchs-
charaktervorbehaltensein.Deshalbwirdzumjetzi-
genStandderErkenntnisseempfohlen,jedeMess-
probe mindestens mittels Doppelbestimmung zu
kennzeichnen.

MithilfequantifizierbarerForm-undTransparenzpa-
rameter bietet die Camsizer®-Methodik zusätzlich
aberauchweiterführendeOptionenzur form-und
transparenzbezogenen Gütekennzeichnung inAn-
lehnung an die Kriterien der DIN EN 1423. Dazu
warendifferenzierendeSchwellenwertefürdiePa-
rameterzufinden.UnsereUntersuchungsergebnis-
sezeigten:Esistmöglich,fürjedesNachstreumit-
telgemenge bzw. die entsprechenden Ausgangs-
materialienindividuelleGütekennzahlenmitBezug
zudenAnforderungenderEN1423(Anteil fehler-
behafteter Partikel) zur eindeutigen Identifikation
durchAuswertungvonParameterkombinationunter
MaßgabevonSchwellenwertkriterienfestzustellen.
Grundlage der diesbezüglichen Untersuchungen
stellten eine aufwändige Quantifizierung der geo-
metrischenundreflektorischenGütekategorienent-
sprechenddenAnforderungskriterienderEN1423
für jede Probengesamtheit dar. Diese stellten die
ZielwertealsPlausibilitätskriteriumdererarbeiteten
Parameterkombinationen dar. Aus dem Vergleich
der Schwellenwerte der Parameterkombination ist
der Schluss zulässig, dass es möglich erscheint,
neben individuellen Kennzeichnungskriterien auch
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produktunabhängigebzw.typbezogeneParameter-
kombinationenabzuleiten.

Es war einerseits möglich, für jedes untersuchte
Nachstreumittelgemenge der Typen I und II bzw.
dieentsprechendenAusgangsmaterialien individu-
elle Gütekriterien aus dem grafischen Verlauf der
Parameter zur eindeutigen Identifikation (qualitati-
ver Fingerprint) festzulegen. Erfolgt dies im Rah-
men der Eignungsprüfungen, ist darüber hinaus
auch eine genaue Zuordnung von Gebrauchsver-
haltenundoptischerbzw.granulometrischerParti-
kelqualität möglich. Es ist festzustellen, dass aus
den gefundenen Ergebnissen zusätzliche auf-
wandsreduzierteundreproduzierbarereMessoptio-
nen für gebrauchsorientierte Fingerprints abzulei-
ten sind, die im Zuge der Weiterentwicklung des
entsprechenden technischen Regelwerkes die
Gütesicherheiterhöhenkönnen.

Daneben wurden Schwellenwert-Kombinationen
vonForm-und/oderTransparenzparameternabge-
leitet,dieeinequantitativeReproduktiondesAnteils
fehlerbehafteterPartikel, die jeweils in konservati-
ver Untersuchungsmethodik gefunden wurden,
unter Berücksichtigung quantifizierter Abweichun-
gen reproduzierten. Auf diese Weise wurde ver-
sucht,einendirektenBezugderoptischenAuswer-
temethodendesCamsizer®-VerfahrenszurMetho-
dik der EN 1423 herzustellen. Unter Ausnutzung
derderzeitbereitsverfügbarenAuswertemethoden
des Camsizer®-Verfahrens konnten in Entspre-
chung zu den Kriterien der DIN EN 1423 sowohl
Form-alsauchReflexionsfehler imReflexpartikel-
gemengeunddarüberhinaussogarimNachstreu-
mittelgemenge detektiert werden, welche die je-
weils konservativ gefundenenAnteile fehlerbehaf-
teterPartikelunterBerücksichtigungquantifizierter
Abweichungen reproduzierten. Dabei lassen die
gefundenen Ergebnisse den Schluss zu, dass es
möglicherscheint,neben individuellenKennzeich-
nungskriterien auch produktunabhängige typbezo-
gene Parameterkombinationen zu finden. Jedoch
mussandieserStelleangemerktwerden,dassfür
eine endgültige Festlegung typabhängiger allge-
meiner Parameterkombinationen weitere Untersu-
chungenausderVielzahlderinsgesamtverfügba-
renProdukteerforderlichsind,umdieFestlegung
durch eine entsprechend statistisch abgesicherte
Datenbasisabzusichern.Hierzuwerdenweiterfüh-
rendeForschungsarbeitenangeregt.

AusdenErgebnissenderUntersuchungenzurDif-
ferenzierung von Nachstreumittelgemischen be-

züglichderenZusammensetzungausReflexparti-
kel und Griffigkeitsmittelgemengen ist es mithilfe
der derzeit zur Verfügung stehenden Form- und
Transparenzparameter weiterhin möglich, für
jedes Nachstreumittelgemisch einen Gemisch
identifizierendenqualitativenFingerprintzuermit-
teln. Eine entsprechende Ergänzung des Pro-
grammesderEignungsprüfungenmachtdamitzu-
sätzlicheinedirekteZuordnungzumzugehörigen
Gebrauchsverhaltenmöglich.MitdieserMethodik
stehteinqualitativesKriteriumzurBewertungder
Gleichmäßigkeit von Nachstreumittelgemischen
zurVerfügung.

DieUntersuchungenandengeliefertenhandelsüb-
lichenNachstreumittelgemengenzeigenunterBe-
rücksichtigung von vorhergehenden Untersuchun-
genansogenannten„definiert”zusammengesetz-
ten Reflexpartikel und Griffigkeitsmittelgemischen
darüber hinaus das Potenzial, Nachstreumittelge-
menge bezüglich der Zusammensetzung (insbe-
sonderebzgl.desAnteilsanReflexpartikelnzuGrif-
figkeitsmitteln)virtuellzuseparieren.Durchdieein-
zelne vergleichendeAuswertung der Verläufe so-
wohlderformbezogenensowiedertransparenzbe-
zogenenKennwertezeigtesichanhandderhierun-
tersuchten Proben, dass zum einen offensichtlich
nichtvoneinheitlichen,sondernvonjeweilsherstel-
lerbezogenenunterschiedlichenAusgangsmateria-
lienundauchMischungskompositionenderfertigen
Nachstreumittelgemischeauszugehenist.Zuman-
derenwurdedeutlich,dassvondenderzeitverfüg-
baren Auswerteparametern lediglich der transpa-
renzkennzeichnende Parameter Trans a für eine
derartige Differenzierung herangezogen werden
kann. Damit steht prinzipiell auch die Möglichkeit
zur Verfügung, vorliegende Nachstreumittelgemi-
sche auf ihre Mischungszusammensetzung hin
quantitativdifferenzierendzuuntersuchen.Aufder
GrundlagederKennzeichnungvonTransalassen
sich Veränderungen des Mischungsverhältnisses
zwischen Anteilen an Reflexpartikel und Griffig-
keitspartikelsichernachweisen.LiegendieVerläu-
fevonTransaauchfürdieAusgangskomponenten
desNachstreumittelgemischesvor,soscheintauch
einehinreichendgenaueQuantifizierungdesgege-
benen Mischungsverhältnisses als Güteparameter
möglich (derzeit zu akzeptierende Schwankungs-
breite des Mischungsverhältnisses ±0,5). Die Er-
kenntnissesprechenzusätzlich füreine fixierende
KennzeichnungderQualitätderAusgangsmateria-
lieneinesNachstreumittelproduktesimVerlaufder
Eignungsprüfungen.
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Zusammenfassend ist festzustellen, dass den ab-
geleitetenAussagen–auchzurAbschätzungmög-
licher typenunabhängigerParameterkriterien–Er-
gebnissezugrunde liegen,die teilweisedurchRe-
lativvergleich zwischen den Ergebnissen der Ein-
zeluntersuchung aller beteiligten Materialphasen
(Ausgangsmaterial: Reflexpartikelgemenge und
Griffigkeitsmittelgemenge) und dem fertigen Pro-
dukt Nachstreumittelgemenge abgeleitet wurden.
Mit dem derzeitigen Wissensstand wird deshalb
empfohlen, bei integrierten Untersuchungen mit
dem Camsizer®-Verfahren sowohl die Ausgangs-
materialien (Reflexpartikelgemenge und Griffig-
keitsmittelgemenge) als auch das entsprechende
Nachstreumittelprodukt einzeln unter Erfassung
aller Form- und Transparenzparameter zu kenn-
zeichnen.DiesdientnichtzuletztauchdemAufbau
eines quantifizierten entsprechenden Erfahrungs-
hintergrundes, der dann Grundlage für die Ablei-
tung von Parameterkombinationen und/oder
SchwellenwertenmitallgemeingültigererAussage-
kraftseinkann.

Insgesamt haben die Untersuchungsergebnisse
mithilfederzeitgegebenerOptionenderangewen-
deten Untersuchungsmethodik ihr Potenzial zur
WeiterentwicklungdesderzeitigenQualitätssiche-

rungsinstrumentariumshinzuobjektiverenBeurtei-
lungskriterien mit verbesserter Repräsentativität
und direkter Rückführbarkeit zu Gebrauchseigen-
schaftennachgewiesen.VordemHintergrundder
aufwandsreduzierten und gleichzeitig präziseren
Untersuchungsmethodik sowie unter besonderer
Berücksichtigung der praktisch festzustellenden
Spannweite der hier untersuchten Qualitäten die-
ser Ausgangsmaterialien kann eine Erweiterung
der Gütesicherungsmaßnahmen auf die analyti-
scheKennzeichnungderAusgangsmaterialienRe-
flexpartikelgemengeundGriffigkeitsmittelgemenge
ein wirksames methodisches Instrument bei der
Weiterentwicklung des Gütesicherungsinstrumen-
tariums innerhalb des technischen Regelwerkes
sein(s.Tabelle96).

DieadaptiertenUntersuchungsverfahrenund-me-
thodenaufderGrundlagederCamsizer®-Methodik
haben aber auch gezeigt, dass das Verfahren
durchaus noch weiterführendes Kennzeichnungs-
potenzialaufweist.Sosollteesdurchentsprechen-
de technische Weiterentwicklung der Software
möglich sein, unter besonderer Berücksichtigung
der Qualitätsfragestellungen für Nachstreumittel-
gemenge und deren Ausgangsmaterialien die
Detektion insbesondere von transparenzfehlerbe-
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hafteten Partikel (hier insbesondere von Luftein-
schlüssen) zu verbessern und eindeutiger zu ge-
stalten.DarüberhinausbietetdieAuswerteroutine
des Verfahrens Optimierungspotenzial. So lässt
z. B. die Erweiterung möglicher Parameter- und
SchwellenwertkombinationenimRahmendersoft-
waregestütztenlogischenAuswertung(UND-bzw.
ODER-Kombination) von bisher 3 verknüpfbaren
GrößenaufeinehöhereAnzahlKombinationsmög-
lichkeiteneineverbesserteProduktkennzeichnung
sowieaberinsbesondereeineweiteresignifikante
Präzisionsoptimierung zu erwarten. Entsprechen-
deRückmeldungenderForschungsnehmeranden
Geräteherstellerkonntengegebenwerden.

Weiterhin ist anzuregen, weiterführende Untersu-
chungenanzustellen,umdasPotenzialdesVerfah-
renszurKennzeichnungderGlasqualität(z.B.be-
züglichdesBrechungsindex)aufzuklären.Hierer-
scheinteinegezielteParameterstudiezumVerhält-
nisunterschiedlicherGlassortenundBrechungsin-
dizes zu den Transparenzkennwerten der Cam-
sizer®-Methodikalssinnvoll.Ebensoergabsichim
ZugederBearbeitungdieFragenachderUntersu-
chungdesEinflusseseinerBeschichtungbzw.der
Beschichtungsqualität auf die Transparenzkenn-
werte.AuchdiegezielteUntersuchungderSpann-
weite der Form- und Transparenzparameter und
derenZuordnungzukategorisiertenEigenschaften
undQualitätenkonntehiernuransatzweise– ins-
besondereauchaufgrunddesFehlensgeeigneten
Probenmateriales definierter Eigenschaften –
durchgeführtwerden.Hierkannvorhandenesgerä-
tetechnischesPotenzialmitentsprechenderUnter-
stützung durch weiterführende Forschungsarbeit
zusammen mit der herstellenden Industrie für er-
weiterte gütesichernde Kennzeichnung aktiviert
underschlossenwerden.

ImErgebnisderbisherigenUntersuchungen(siehe
auch Tabelle 96) an den exemplarisch zur Verfü-
gung stehenden Reflexpartikelgemengen, Griffig-
keitsmittelgemengen und daraus hergestellten
Nachstreumittelgemischenhatsichzusammenfas-
sendfürdiehierverabredetegranulometrischeUn-
tersuchungsmethodikFolgendesgezeigt:

• ZielstellungIaundIb
Die Camsizer®-Methodik liefert Form- und
Transparenzkennwerte,die ineinerWeisever-
knüpft werden können, dass mit den dadurch
rechnerischerhaltenenAuswertungenvonCam-
sizer®-MessungeneinBezugzudenQualitäts-
kriterienderEN1423,getrenntnachForm-und
Reflexionsfehlern,hergestelltwerdenkann.

• ZielstellungII
Die Camsizer®-Methodik liefert Form- und
Transparenzkennwerte,die ineinerWeisever-
knüpft werden können, dass mit den dadurch
rechnerischerhaltenenAuswertungenvonCam-
sizer®-MessungenvonReflexpartikelgemengen
desTyps1einBezugzudenQualitätskriterien
der EN 1423 in Form eines integralen Fehlers
aus Form- und Reflexionsfehlern hergestellt
werdenkann.

• ZielstellungIII
Die Camsizer®-Methodik liefert Form- und
Transparenzkennwerte,die ineinerWeisever-
knüpftwerdenkönnen,dassesmitdendadurch
rechnerischerhaltenenAuswertungenvonCam-
sizer®-Messungen an Nachstreumittelgemi-
schen möglich erscheint, fehlerhafte Partikel
entsprechendderQualitätskriterienderEN1423
integralzuerfassen.

• ZielstellungIV
Die Camsizer®-Methodik liefert Transparenz-
kennwerte, die einen qualitativen Bewertungs-
hintergrund für Nachstreumittelgemische dar-
stellen.WeiterhinweisendieErgebnissedarauf
hin, dass mithilfe desTrans-a-Parameters vor-
liegende Nachstreumittelgemische in einer
Weise ausgewertet werden können, die Rück-
schlüsseaufdasquantitativeMischungsverhält-
nisReflexpartikelzuGriffigkeitspartikelimNach-
streumittelgemisch ermöglicht. Voraussetzung
ist die Einzelanalyse der entsprechendenAus-
gangsmaterialienRundG.

DieerarbeitetenErkenntnissebezüglichdesderzeit
gegebenen Beurteilungs- und Differenzierungspo-
tenzials der angewendeten Untersuchungsmetho-
dikunterAusnutzungderdamitverbundenenhöhe-
ren Objektivität und Präzision für die Qualitätsbe-
wertungsindAnregungfüreineentsprechendeBe-
rücksichtigung im Gütesicherungsinstrumentarium
deszugehörigentechnischenRegelwerkes.

AufderGrundlagederbisherigenUntersuchungen
–hierinsbesondereaufderBasisderErfahrungen
derBASt–zurchemisch-analytischenKennzeich-
nung der Oberflächenqualität bzw. -beschichtung
vonReflexpartikelnwurdeeinambitionierterumfas-
senderAnalyseansatzumgesetzt.IndessenErgeb-
niswurdeninsbesonderethermoanalytische,spek-
troskopische, spektrometrische und chromatogra-
fischeVerfahrenerarbeitet,umCoatingmaterialien
imAusgangszustandzuidentifizierenundzukenn-
zeichnen.
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Aus der Bandbreite der Untersuchungsansätze
zeigte sich, dass das spektrometrische Verfahren
derFlugzeit-Sekundär-Ionen-Massenspektrometrie
(TOF-SIMS) qualitative Bewertungskriterien zur
Detektion einer Oberflächenbeschichtung von
Nachstreumittelpartikelnliefernkann.AusderAna-
lyse der Molekülfragmente erscheint eine Zuord-
nung zum eingesetzten Coatingmaterial möglich.
DamitkonnteeineindeutigesAnalyseverfahrenva-
lidiert werden. Darüber hinaus kann die Methodik
auchInformationenzurBeschichtungsqualitätbzw.
zurBeschichtungsdickeliefern.

Daneben konnten mittels einer Headspace-GC/
MS-basierten Messmethode sowie insbesondere
unterHochtemperatur-DesorptionsaktivierungHTD-
GC/MSweitereVerfahrendeschromatografischen
AnalyseansatzeszurDetektionvonOberflächenbe-
schichtungen im Sinne derAufgabenstellung ent-
wickeltwerden.

Keiner der Analysenansätze für die vorliegenden
Probenzeigtein jeweilsaufallehierverwendeten
Coatings zutreffendes, also universelles Signal.
DementsprechendsinddieerarbeitetenAnalysean-
sätze Relativverfahren, das heißt, es werden für
eine Zuordnung vorab Referenzproben von be-
schichtetem und nicht beschichtetem Nachstreu-
mittel(GC/MS-Verfahren)respektiveeineReferenz
desCoatings(TOF-SIMS)benötigt.

AlledergenanntenVerfahrensetzenaufdieAnaly-
sedesfunktionellenRestesdesCoating-Materials,
nutzen dabei jedoch verschiedene Methoden zur
Abspaltung:

• Säure-/Base-Aufschluss(Headspace-GC/MS),

• thermischeAktivierung(HTD-GC/MS),

• energetische Aktivierung, hier Ionenbeschuss
(TOF-SIMS).

ZusätzlicherfolgtenumfangreicheVoruntersuchun-
gen zur Kennzeichnung des oberflächenenergeti-
schenZustandesderartigerPartikel,welcheimEr-
gebnis die grundsätzliche Eignung eines elektro-
kinetischen Analyseansatzes zur Ermittlung des
ZETA-Potenzials nachgewiesen haben. Aus Sicht
derBearbeiteristvondieservorteilhaftenAnalyse-
option–sowohlvomHandlingalsauchbezüglich
deranalytischenAussageunddesdamitverbunde-
nen Einsatzspektrums (Identifikation, Quantifizie-
rungvonoberflächenenergetischemVerhalten,Gü-
tesicherung) sowie unter Berücksichtigung des

direkten Bezuges zum Gebrauchsverhalten – ein
derartiges qualitätsunterstützendes Potenzial zu
erwarten,dassweiterführendeUntersuchungenmit
dem Ziel der Erarbeitung eines entsprechenden
Untersuchungs-undAuswerteverfahrensunbedingt
empfohlenwerden.

Zusammenfassendwirdangeregt,dievorliegenden
granulometrischen und chemisch-analytischen Er-
gebnissen entsprechend den spezifischen Erfor-
dernissen der Zulassungsbehörde und der Stra-
ßenbauverwaltungenkritischzubewertenundbei
einer anfallenden Überarbeitung des technischen
RegelwerkesalsmöglicheMethodenergänzungzu
berücksichtigen.

FürdieDurchführungundAuswertungderwesent-
lichen erarbeiteten Untersuchungsverfahren und
-methodenwurdenArbeitsanweisungenalsDurch-
führungsvorschlägeerarbeitet.
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