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Ergebnisse zum Ringversuch (Round Robin Project)

Messen der FlieReigenschaften von Kalksteinmehl CRM-116
mit den Ringschergeraten RST-XS und RST-01.pc

1 Einfiihrung

Anfang 2008 wurde ein Ringversuch mit Ringschergeriten an verschiedenen Standorten initiiert,
um dhnlich wie fiir das Jenike-Schergerit fiir ein definiertes Schiittgut einen zu erwartenden Be-
reich fiir die Messergebnisse zu finden [1]. Zur Teilnahme eingeladen waren alle Benutzer der
automatischen Ringschergerite RST-XS und RST-01.pc. Im Laufe des Jahres 2008 wurden von
27 Labors Messergebnisse zur Verfligung gestellt, die zum Teil Mehrfachmessungen mit einer
oder mehreren Personen oder auch beiden Ringschergeréten durchfiihrten. So standen schlie8lich
pro Spannungsniveau bis zu 60 FlieBorten aus 21 Labors fiir das Ringschergerdt RST-XS und bis
zu 19 FlieBorte aus 10 Labors fiir das Ringschergerdt RST-01.pc zur Verfiigung.

In diesem Dokument, das zunéchst in vorldufiger Fassung vorliegt, werden die Ergebnisse zu-
sammengefasst und diskutiert. Die Vorldufigkeit erklirt sich aus moglicherweise zukiinftig ein-
treffenden Messergebnissen.

Der Verfasser bittet um Nachsicht, dass die Abbildungen aus Griinden der Vereinfachung in eng-
lischer Sprache beschriftet sind.

2 Vorgaben fiir die Messungen

Die Regeln fiir die Messung wurden in einem Dokument [1] allen Teilnehmern zur Verfiigung
gestellt. Die wesentlichen Vorgaben waren:

1. Als Schiittgut war Kalksteinmehl mit der Bezeichnung ,,CRM-116* vom ,,Institute for Refe-
rence Materials and Measurements of the European Commission* zu benutzen. Das Material
wird zusammen mit ,zertifizierten“ Ergebnissen [2] geliefert, die mit Hilfe von Jenike-
Schergeriten in den 1980er Jahren gemessen wurden.



2. Um den moglichen Einfluss der Luftfeuchtigkeit zu beriicksichtigen, aber die Probenvorbe-
reitung nicht zu kompliziert werden zu lassen, wurde folgende Prozedur vorgeschlagen: Die
Pulverprobe sollte im Kontakt mit der Laboratmosphire gelagert werden, bis sich Gleichge-
wicht eingestellt hat (wenigstens zwei Tage; die Temperatur sollte im Bereich 20°C bis 25°C
sein, die relative Feuchte zwischen 30% und 50%). Die Laboratmosphire sollte wihrend die-
ser Zeit moglichst nicht schwanken. Temperatur und Feuchte sollten gemessen werden und
mit den Messergebnissen weitergegeben werden. Falls eine Klimakammer zur Verfligung
steht, sollte das Kalksteinmehl in dieser gelagert werden (Temperatur 20°C, Feuchte 52%rF).
Teilnehmer, die die Mdoglichkeit der Klimatisierung haben, wurden aufgefordert, die Mes-
sungen zusdtzlich mit Proben durchzufiihren, die bei 30% und 40% relativer Feuchte (jeweils
20°C) gelagert wurden.

3. Alle Teilnehmer sollten FlieBorte zumindest bei den untenstehenden Spannungsniveaus 1 und

2 messen (s. Tabelle 2.1), nach Moglichkeit aber auch bei den Spannungsniveaus 3 und 4.
Die Spannungen entsprechen den Spannungen, die bei den Messungen mit dem Jenike-
Schergerit zur Ermittlung der ,,zertifizierten” Ergebnisse angewendet wurden. Lediglich die
Zahl der Abschernormalspannungen wurde hier reduziert).
Im Programm RST-CONTROL 95 sollte die ,,N-RHOB-Korrektur” aktiviert sein, so dass das
Steuerprogramm RST-CONTROL 95 genau die vorgewahlte Normalspannung in der Scher-
ebene unter Beriicksichtigung der aktuellen Schiittgutdichte einstellt. Alle anderen Parameter
(Schergeschwindigkeit, Toleranz, Geduld) sollten auf ihre Standardwerte gesetzt sein.

4. Fir alle FlieBortmessungen soll eine Standardscherzelle benutzt werden (Scherzelle XS-Mr
beim RST-XS, Scherzelle M beim RST-01.pc), die fiir jede Messung frisch befiillt wird.

Spannungs- | Normalspannung Normalspannungen beim Abscheren [Pa]

niveau beim Anscheren [Pa] | 1. Punkt 2. Punkt 3. Punkt 4. Punkt
1 3000 1000 1500 2000 1000

2 6000 2000 3000 4000 2000

3 9000 3000 5000 7000 3000

4 15000 5000 7000 9000 5000

Tab. 2.1: Spannungen fiir die FlieBortmessungen

3 Auswertung der Messergebnisse

In die Auswertung einbezogen wurden nur Ergebnisse, die den Vorgaben beziiglich Spannungen
und Scherzellen entsprachen. Betrachtet wurden die jeweils beim An- und Abscheren auftreten-
den Schubspannungen. Da einige Teilnehmer die N-RHOB-Korrektur nicht aktiviert hatten, er-
geben sich Abweichungen der Normalspannungen in der Scherebene von den Vorgabewerten
von bis zu etwa 30 Pa beim RST-XS und 40 Pa beim RST-01.pc. Die Ursache hierfiir ist, dass
RST-CONTROL ohne N-RHOB-Korrektur die gewiinschte Spannung direkt unter dem Deckel
einstellt. Bei der Auswertung wird aber die Spannung in der Scherebene zugrundegelegt, die
aufgrund des Gewichts des Schiittgutes zwischen Deckel und Scherebene etwas grofB3er ist als die
Spannung unter dem Deckel.

Die Werte ohne N-RHOB-Korrektur wurden korrigiert, indem &hnlich dem ,,Prorating neue
Schubspannungen 7., aus den Messwerten Tgemessen €rrechnet werden:
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OVorgabe
neu — T ’ £ . (1)
gemessen
O-Messung

Ovorgabe Dezeichnet hier eine Normalspannung gemal3 Tabelle 2.1, wihrend oaesung die tatsdchlich
bei der Messung in der Scherebene wirkende Schubspannung ist.

Fiir jede Normalspannung wurde aus allen Messreihen ein arithmetischer Mittelwert z,, der zu-
gehorigen Schubspannungen t; berechnet:

=137, @)

n: Anzahl der Messwerte

Die zugehorige Standardabweichung als Wurzel aus der empirischen Varianz ist:

€)

In den mit dem Kalksteinmehl verteilten Ergebnissen des Jenike-Schergerites sind zu den
Messwerten jeweils 95%-Vertrauensintervalle (Konfidenzintervalle) angegeben. Diese berech-
nen sich mit dem Student-Faktor 7 zu [2]:

a=t-—= (4)

In

Damit ist das Vertrauensintervall:

s
Tz, tabzw. 7, £t —

Jn

Der Student-Faktor ¢ ist von der Anzahl der Messungen n und der angestrebten Aussagewahr-
scheinlichkeit abhingig.

Das 95%-Vertrauensintervall darf nicht so betrachtet werden, dass es den Bereich angibt, in dem
ein einzelner Messwert mit 95% Wahrscheinlichkeit liegt. Mit dem Vertrauensintervall beurteilt
man liblicherweise den Bereich, in dem ein unbekannter, mit Hilfe von n Messungen ermittelter
Wert (hier: die Schubspannung) mit einer bestimmten Wahrscheinlichkeit liegt. Dazu wird aus
statistisch schwankenden Messwerten der Mittelwert gemil3 Gleichung (2) berechnet, und an-
schlieBend der Vertrauensbereich gemif Gleichung (4). Man kann dann, z.B. bei der Ermittlung
der mittleren Konzentration einer zundchst unbekannten Mischung, aussagen, dass der wahre
Wert (z.B. die Konzentration einer Komponente der Mischung) mit einer vorgegebenen Wahr-
scheinlichkeit (z.B. 95%) innerhalb des Vertrauensbereichs um den Mittelwert liegt. Dement-
sprechend konnte man bei den hier betrachteten FlieBortmessungen sagen, dass der ,,richtige®
Wert der Schubspannung mit 95% Wahrscheinlichkeit innerhalb des 95%-Vertrauensbereichs
um den Mittelwert liegt. Letzteres gilt aber nur fiir den Fall, dass das identische Schiittgut unter-
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sucht wird, also z.B. die Feuchte immer gleich ist (mehr hierzu im Abschnitt 4). Ist dies nicht der
Fall, gibt es nicht genau einen wahren Wert.

Man sieht an Gleichung (4), dass a und damit die Breite des Vertrauensintervalls immer kleiner
werden, desto mehr Messwerte (Anzahl n) zur Berechnung herangezogen werden. Hierdurch
wird bertlicksichtigt, dass mit zunehmender Anzahl von Messwerten eine groflere Datenbasis
vorhanden ist, wodurch die Aussage zur Lage des Mittelwertes bei gleicher Aussagewahrschein-
lichkeit immer genauer wird (genauer = abnehmende Breite des Vertrauensintervalls).

Ubersteigt die Zahl der Messungen n den Wert 6, wird a kleiner als die Standardabweichung s (s.
Gleichung (5); bei einer Wahrscheinlichkeit von 95% und n= 7 ist t = 2,447 und somit
a =0,925s). Um so groBer die Anzahl der Messungen 7 ist, desto mehr der herangezogenen Ein-
zelmesswerte 7; liegen dann auBlerhalb des Vertrauensbereichs.

Da im Rahmen des Ringversuchs (insbesondere fiir das Ringschergerdt RST-XS) eine grof3e
Zahl von Messwerten zur Verfligung steht, ergibt sich entsprechend der vorangegangenen Ar-
gumentation ein sehr schmaler 95%-Vertrauensbereich bzw. sehr kleiner Wert a, der deutlich
kleiner ist als die Standardabweichung. Wenn in Zukunft jemand Messungen mit CRM-116
durchfiihrt, wird er feststellen, dass das sehr schmale Konfidenzintervall kaum zu treffen ist. Wie
weiter oben argumentiert wurde, sagt das Konfidenzintervall auch nichts zur Wahrscheinlichkeit
der Lage weiterer Messwerte aus.

Damit ist gezeigt, dass das Konfidenzintervall fiir die Einordnung eigener Messungen in einen
Streubereich nicht geeignet ist, auch wenn es in [2] verwendet wurde. Daher wird im hier vor
allem die Standardabweichung betrachtet. Im Vergleich dazu wird auch die Standardabweichung
der Messungen mit dem Jenike-Schergerit aus [2] angegeben.

Nimmt man eine Normalverteilung der Messwerte an, liegen etwa 68,3 % der Messwerte im
Intervall 7,, = s, und etwa 95,5 % im Intervall 7,, £ 2s. Da das Konfidenzintervall sehr schmal ist,
kann vereinfacht ausgesagt werden, dass ein zukiinftiger Messwert mit einer Wahrscheinlichkeit
von etwa 68% im Intervall 7,, £ s liegt, und mit etwa 95% Wahrscheinlichkeit im Intervall
7n = 2s. Diese Aussage ist nicht vollig exakt, erlaubt aber eine Einordnung eigener Messwerte.

Zur Berechnung eines Konfidenzintervalles ist auerdem festzustellen, dass dies strenggenom-
men nicht sinnvoll ist, wenn die Feuchte der Proben aufgrund ungleicher Umgebungsbedingun-
gen bei den einzelnen Messungen variiert und die Messergebnisse beeinflusst. In diesem Fall
misst man nicht in allen Fédllen das identische Material, so dass es keinen ,,wirklichen* Mittel-
wert der Schubspannungen mit zugehdrigem Konfidenzintervall gibt.

4 Einfluss der Luftfeuchtigkeit

Die Luftfeuchtigkeit beeinflusst die FlieBeigenschaften des Kalksteinmehls [2]. Die Temperatur
ist im Bereich iiblicher Raumtemperatur von untergeordneter Bedeutung. Daher wurden hinsicht-
lich der Feuchtigkeit und Vorbereitung der Proben Vorgaben gemacht. Ideal wire es gewesen,
wenn alle Teilnehmer das Kalksteinmehl bei genau den gleichen atmosphérischen Bedingungen
vorbereitet hitten und auch bei diesen Bedingungen die Messungen durchgefiihrt hétten. Dazu
wire bei jedem Teilnehmer ein klimatisiertes Labor erforderlich gewesen. Um mdglichst viele
Teilnehmer einzubeziehen, konnten diese Vorgaben insbesondere hinsichtlich der Luftfeuchte
nicht eingehalten werden. Dadurch wurden die Messungen unter unterschiedlichen Bedingungen
durchgefiihrt:
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—  Lagerung und Messungen bei gleichen und bekannten Bedingungen

—  Lagerung und Messung bei gleichen, aber unbekannten Bedingungen

—  Lagerung bei bekannten Bedingungen, Messung bei anderen, bekannten Bedingungen

—  Lagerung bei bekannten Bedingungen, Messung bei anderen, unbekannten Bedingungen

Einige Teilnehmer variierten die Bedingungen bei der Probenvorbereitung bewusst, um im Sinne
der Vorgaben Messergebnisse bei unterschiedlichen Feuchtigkeiten zur Verfiigung stellen zu
konnen. Damit liegen Messergebnisse vor, bei denen die Temperatur bei Vorbereitung und/oder
Messung im Bereich 18°C bis 25°C, die Luftfeuchtigkeit zwischen 28%rF bis 70%rF lag.

Der Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf die Schubspannungen wurde bereits frither bei den Mes-
sungen mit dem Jenike-Schergerit ermittelt [2]. Zumindest im Bereich ab 40% relativer Luft-
feuchtigkeit (40%rF) ist eine Zunahme der Schubspannung mit steigender Luftfeuchte zu sehen.
Mit dem Ringschergerdt RST-XS wurde vom Verfasser bei definierten und gleichen Bedingun-
gen bei Lagerung und Messung ein dhnlicher Anstieg der Schubspannung beobachtet. So ergibt
sich beim Ringschergerdt RST-XS im Bereich zwischen 34%rF und 50%rF beim kleinsten
Spannungsniveau (Nr. 1 in Tabelle 1) ein Anstieg der Schubspannung von im Mittel etwa 5 Pa
pro Anstieg von 1%rF. Fiir den gleichen Feuchtigkeitsbereich und &hnlich kleine Spannungen
lasst sich aus den Daten in [2] ein etwa gleicher mittlerer Schubspannungsanstieg ermitteln.

Zu grofleren Normalspannungen hin wird der absolute Schubspannungsanstieg, der sich pro
Feuchtezunahme um 1%rF ergibt, groBer,. Er liegt beim Spannungsniveau 4 im Mittel bei etwa
10 Pa. Das Verhiltnis von Schubspannungsanstieg pro %rF zu Normalspannung nimmt demnach
mit zunehmender Normalspannung ab. Dies ist plausibel, da der Einfluss von Haftkréften, die
von der auf der Partikeloberflache adsorbierten Feuchte abhdngen, generell mit zunehmendem
Normalspannungsniveau geringer wird [3]. Es ist aber anzumerken, dass die Datenbasis fiir eine
Bewertung des Einflusses der Luftfeuchtigkeit zu gering ist, um genaue Aussagen vornehmen zu
konnen. Hierzu wiirde man mehr Messungen bendtigen, die unter definierten Bedingungen bei
Lagerung und Messung durchgefiihrt wurden.

Einzelne Messergebnisse legen den Gedanken nahe, dass bei Lagerung der Probe unter definier-
ten Bedingungen, aber anschlieBender Handhabung des Materials unter anderen Bedingungen
(z.B. Fiillen der Scherzelle) eine relativ schnelle Anderung der FlieBeigenschaften eintritt. Of-
fensichtlich passen sich die Adsorptionsschichten der Umgebungsatmosphére innerhalb kurzer
Zeit an. Daher spielt es eine Rolle, wie lange der Probenbehilter gedffnet wird, wie schnell das
Einfiillen erfolgt, wie gro3 der Unterschied zwischen der relativen Feuchte bei Lagerung und
Handhabung ist, oder ob im Einzelfall fiir jede Messung eine frische Probe aus dem Klima-
schrank benutzt wurde. Da diese Vorgehensweisen nicht bis ins Detail vorgegeben werden konn-
ten bzw. nur wenige Teilnehmer die Moglichkeit hatten, die Umgebungsbedingungen bei Lage-
rung und Messung vorzugeben, ist zu erwarten, dass das Kalksteinmehl bei der Messung nicht in
allen Fillen im Gleichgewicht mit der angegebenen Luftfeuchtigkeit bei Lagerung war.

Aus den oben genannten Griinden ist daher davon auszugehen, dass die Zustiande der Kalkstein-
mehlproben bei den Messungen nicht in allen Fillen definiert waren. Dies ist spater bei der Be-
wertung der Ergebnisse zu beriicksichtigen.

Die beschriebene Unterschiedlichkeit der Umgebungsbedingungen soll aber den hier beschriebe-
nen Ringversuch nicht entwerten, denn letztlich ist dies ein Zugestindnis an die praktischen
Verhiéltnisse. Nur wenige Labors sind in der Lage, Lagerung und Messung unter den gleichen
definierten Bedingungen durchzufiihren. Wenn also die hier gewonnenen Ergebnisse dafiir ver-
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wendet werden, einen Bereich zu erwartender Ergebnisse festzulegen, so wird dieser Bereich
auch die unterschiedlichen Umgebungsbedingungen enthalten. Somit muss jemand, der seine
eigenen Ergebnisse an diesem Bereich beurteilen mochte, weniger Aufwand hinsichtlich Klima-
tisierung etc. treffen. Der Preis fiir diese Vorgehensweise ist natiirlich, dass der Streubereich der
hier gewonnenen Ergebnisse, gemessen an der Standardabweichung, durch die unterschiedlichen
Umgebungsbedingungen groBer wird.

5 Ergebnisse

Die Ergebnisse aller zur Verfligung gestellten Messungen fiir die unter Abschnitt 2, Absatz 4
definierten Bedingungen zeigen die Diagramme in den Abb. 5.1 bis 5.4 fiir das Ringschergerit
RST-XS, und die Abb. 5.5 bis 5.8 fiir das Ringschergerdt RST-01.pc. Die Messpunkte jedes ge-
messenen FlieBortes sind mit Linien verbunden, auch der Anscherpunkt. Dies ist nicht die Kon-
struktion des FlieBortes, sondern soll nur der Ubersichtlichkeit dienen. Man kann so erkennen,
dass die Linienziige der einzelnen Messungen weitgehend parallel zueinander verlaufen. Das
heiB3t, dass der Schwankungsbereich der gesamten Messwerte nicht durch die Schwankungen
einzelner Messpunkte eines FlieBortes entsteht, sondern sich die Schubspannungsniveaus einzel-
ner FlieBorte insgesamt etwas unterscheiden.

Es ist zu beachten, dass die Diagramme die Ergebnisse enthalten, die bei unterschiedlichen Um-
gebungsbedingungen ermittelt wurden (Temperaturen von 18°C bis 25°C, Luftfeuchte von
28%rF bis 70%rF). Dieser Einfluss wird weiter unten diskutiert.

Stress level 1 - Preshear and shear points (RST-XS)
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Abb. 5.1: Messpunkte bei Spannungsniveau 1 (RST-XS, 60 FlieBorte)
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Stress level 2 - Preshear and shear points (RST-XS)
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Abb. 5.2: Messpunkte bei Spannungsniveau 2 (RST-XS, 59 FlieBorte)
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Abb. 5.3: Messpunkte bei Spannungsniveau 3 (RST-XS, 52 FlieBorte)
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Stress level 4 - Preshear and shear points (RST-XS)
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Abb. 5.4: Messpunkte bei Spannungsniveau 4 (RST-XS, 52 FlieBorte)

Stress level 1 - Preshear and shear points (RST-01.pc)
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Abb. 5.5: Messpunkte bei Spannungsniveau 1 (RST-01.pc, 19 FlieBorte)
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Stress level 2 - Preshear and shear points (RST-01.pc)
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Abb. 5.6: Messpunkte bei Spannungsniveau 2 (RST-01.pc, 17 FlieBorte)

Stress level 3 - Preshear and shear points (RST-01.pc)
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Abb. 5.7: Messpunkte bei Spannungsniveau 3 (RST-01.pc, 16 FlieBorte)
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Stress level 4 - Preshear and shear points (RST-01.pc)
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Abb. 5.8: Messpunkte bei Spannungsniveau 4 (RST-01.pc, 16 FlieBorte)

Wie in Abschnitt 3 erldutert, wurden aus den Messreihen in Anlehnung an die Vorgehensweise
beim Jenike-Schergerit [2] Standardabweichungen und Konfidenzintervalle berechnet. Als Bei-
spiel zeigt Abb. 5.9 die beim Spannungsniveau 2 mit dem RST-XS erhaltenen Werte im Ver-
gleich zu den entsprechenden Werten des Jenike-Schergerites aus [2]. Man erhélt daraus die
folgenden Befunde, die auch fiir die anderen Spannungsniveaus gelten:

1. Das Ringschergerit liefert einen im Vergleich zu den Messwerten des Jenike-Schergerites
erheblich schmaleren Streubereich, gekennzeichnet durch die kleinere Standardabweichung
bzw. das schmalere Intervall z,, = s um den Mittelwert.

2. Die Schubspannungen des Ringschergerites liegen im oberen Bereich des Konfidenzinter-
valls z,, £ a bzw. des Intervalls z,, £ s des Jenike-Schergerites. Bei kleinen Spannungsni-
veaus werden die Bereiche des Jenike-Schergerites zum Teil auch etwas tliberschritten.

3. Wie oben diskutiert, ist das 95%-Konfidenzintervall 7,,+a beim Ringschergerit sehr
schmal (die hellroten Linien fiir das Konfidenzintervall liegen ganz dicht am Mittelwert),
was nicht nur an der gegeniiber dem Jenike-Schergerit kleineren Standardabweichung s
liegt, sondern auch an der groBeren Zahl der Messungen 7 (s. Gleichung (4)).

Wegen der sehr schmalen 95%-Konfidenzintervalle beim Ringschergerit und der Uberlegungen
hinsichtlich ihrer Aussage werden diese hier nicht weiter betrachtet. Stattdessen wird die Stan-
dardabweichung als MaB fiir die ermittelten Wertebereiche herangezogen.

In den Abb. 5.10 bis 5.13 sind die fiir die Ringschergerdtes RST-XS und RST-01.pc ermittelten
Mittelwerte der Schubspannungen 7,, (mean) mit den Bereichen z,, = s (mean + std.dev.) aufge-
zeichnet. Auflerdem sind jeweils die entsprechenden Werte fiir das Jenike-Schergerit aus [2]
gezeigt. Die Zahlenwerte zeigt Tabelle 5.1.
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Stress level 2 - RST-XS and Jenike Shear Tester
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Abb. 5.9: Mittelwerte (mean), Bereiche der Standardabweichung um den Mittelwert 7, £ s
(mean + std.dev.) und 95%-Konfidenzintervall 7,,+a (confiint.) von Jenike-
Schergerit [2] (blau) und Ringschergerdt RST-XS (rot). Werte gelten fiir Spannungs-
niveau 2.

Stress level 1 - mean values and standard deviations
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Abb. 5.10: Mittelwerte 7,, (mean) und Bereiche der Standardabweichung um den Mittelwert
7y, £ 5 (mean + std.dev.) der Ringschergeridte RST-01.pc (schwarz) und RST-XS (rot)
sowie des Jenike-Schergerites [2] (blau) fiir Spannungsniveau 1
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Abb. 5.11: Mittelwerte 7,, (mean) und Bereiche der Standardabweichung um den Mittelwert
7y, = 5 (mean + std.dev.) der Ringschergerdte RST-01.pc (schwarz) und RST-XS (rot)
sowie des Jenike-Schergerites [2] (blau) fiir Spannungsniveau 2
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Abb. 5.12: Mittelwerte 7,, (mean) und Bereiche der Standardabweichung um den Mittelwert
7y, £ 5 (mean + std.dev.) der Ringschergeridte RST-01.pc (schwarz) und RST-XS (rot)
sowie des Jenike-Schergerites [2] (blau) fiir Spannungsniveau 3
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Stress level 4 - mean values and standard deviations
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Abb. 5.13: Mittelwerte 7,, (mean) und Bereiche der Standardabweichung um den Mittelwert
7y = 5 (mean + std.dev.) der Ringschergerdte RST-01.pc (schwarz) und RST-XS (rot)
sowie des Jenike-Schergerites [2] (blau) fiir Spannungsniveau 4

Stress | o [Pa] RST-01.pc RST-XS Jenike Shear Tester [2]
level 7 [Pa] s [Pa] 7 [Pa] s [Pa] 7,, [Pa] s [Pa]

1000 1337 41 1342 47 1268 75
1 1500 1680 31 1678 45 1540 108
2000 1990 35 1976 49 1749 149
3000 2471 63 2412 52 2138 245
2000 2381 66 2394 78 2318 166
) 3000 3078 56 3076 81 2873 219
4000 3727 65 3686 90 3419 256
6000 4768 93 4624 101 4409 414
3000 3359 94 3414 92 3156 319
3 5000 4729 85 4741 97 4385 345
7000 6008 87 5951 113 5546 259
9000 7000 105 6801 126 6655 419
5000 5230 104 5321 111 4905 517
4 7000 6670 71 6700 114 6155 464
9000 8043 75 7995 137 7308 538
15000 11420 108 11053 166 10992 615

Tab. 5.1: Mittelwerte 7, und Standardabweichung s der Ergebnisse der Ringschergerite
RST-01.pc und RST-XS (Temperaturbereich 18°C bis 25°C, Luftfeuchtigkeit 28%rF
bis 70%rF) sowie des Jenike-Schergerites [2] bei allen Spannungsniveaus

Die Ergebnisse zeigen, dass die Messwerte der Ringschergeridte RST-01.pc und RST-XS dicht
beieinander liegen und dhnliche Standardabweichungen aufweisen.
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Das Verhéltnis der Standardabweichung zur gemessenen Schubspannung (s/z,,) zeigt Tabelle 5.2.
Es liegt bei den beiden Ringschergeriten in jeweils dhnlicher GroBenordnung, meist zwischen
1,5 % und 3 % (inklusiv des Einflusses der unterschiedlichen Luftfeuchte). Beim Jenike-
Schergerit sind die meisten Werte im Bereich 5 % bis 11 %. Das Verhiltnis s/z,, nimmt bei den
Ringschergeriten mit zunehmendem Spannungsniveau immer weiter ab, was auch an den von
Abb. 5.10 zu Abb. 5.13 relativ enger werdenden Bereichen fiir z,, = s sichtbar wird. Die wesent-
lichen Ursachen hierfiir diirften sein:

1. Der relative Anstieg der Schubspannungen mit zunehmender Luftfeuchtigkeit ist bei grof3e-
ren Normalspannungen kleiner (Abschnitt 4).

2. Ein moglicher Einfluss durch die Vorgeschichte des Schiittgutes (z.B. Vorgédnge beim Ein-
fiillen) wird sich bei groBBeren Spannungen weniger auswirken, da die Struktur des Schiitt-
gutes durch das Scheren bei groBeren Spannungen stirker verdndert wird. Entsprechende
Befunde ergaben Messungen bei sehr kleinen Normalspannungen in [3].

Stress RST-01.pc RST-XS Jenike  Shear

level o [Pa] Tester [2]
S/t [%0] 8/ [%] S/ [%]

1000 3,06 3,48 5,89

1 1500 1,84 2,69 7,01

2000 1,76 2,48 8,50

3000 2,53 2,14 11,47

2000 2,76 3,26 7,18

2 3000 1,83 2,62 7,62

4000 1,75 2,43 7,49

6000 1,96 2.18 9.38

3000 2,81 2,70 10,10

3 5000 1,80 2,05 7,88

7000 1,45 1,90 4,67

9000 1,50 1,85 6.29

5000 2,00 2,09 10,53

4 7000 1,06 1,70 7,53

9000 0,93 1,72 7,36

15000 0,95 1,50 5,59

Tab. 5.2: Auf den Mittelwert z,, bezogene Standardabweichung s der Ergebnisse der Ring-
schergeridte RST-01.pc und RST-XS (Temperaturbereich 18°C bis 25°C, Luftfeuch-
tigkeit 28%rF bis 70%rF) sowie des Jenike-Schergerites [2] bei allen Spannungsni-
veaus

Um den Einfluss der Luftfeuchtigkeit zu bewerten, werden Messungen bei zwei unterschiedli-
chen Umgebungsbedingungen betrachtet, bei denen Temperatur und Luftfeuchtigkeit bei Lage-
rung und Messung identisch waren. So ist eine mogliche Anderung der Eigenschaften des Kalk-
steinmehls beim Einfiillen und Messen auszuschlieBend. Gemessen wurden jeweils zwei FlieB3-
orte bei 20°C/50%rF und 22°C/34%rF, also bei etwa gleicher Temperatur, aber deutlich unter-
schiedlicher Luftfeuchtigkeit. Die Schubspannungen zeigt Abb. 5.14 fiir das Spannungsniveau 1.
Zum Vergleich sind die Grenzen des Bereichs 7,, + s in das Diagramm eingetragen. Es ist zu er-
kennen, dass die unterschiedliche Luftfeuchtigkeit hier zu einer spiirbaren Erhéhung der Schub-
spannungen fiihrt. Analysiert man die Zahlenwerte genauer, ergibt sich die im Abschnitt 4 ge-

Ringversuch — Ergebnisse



15

nannte Abhingigkeit der Schubspannung von der Luftfeuchtigkeit, die auch mit dem Jenike-
Schergerit festgestellt wurde [2].

In Abb. 5.14 liegt die Differenz der Messwerte bei den beiden untersuchten Feuchtigkeiten etwas
unter der Breite des Bereichs 7,, = 5. Auch bei den anderen Spannungsniveaus sieht man den Ein-
fluss der Luftfeuchtigkeit. Im Mittel ist die Anderung der Schubspannung im Bereich von 34%rF
bis 50%rF etwa so grof3 wie das 1- bis 1,5-fache der Standardabweichung s der entsprechenden
Schubspannungswerte aller Messungen. Da bei einzelnen Messungen auch Luftfeuchtigkeiten
auBerhalb des Bereichs 34%rF bis 50%rF herrschten, ist davon auszugehen, dass der Einfluss der
Luftfeuchtigkeit auf die Schubspannung iiber alle Messungen hinweg noch grofer ist. Daraus ist
zu schliefen, dass die im Rahmen dieser Studie ermittelten Schwankungsbereiche bzw. Stan-
dardabweichungen zu einem betrichtlichen Teil aus den unterschiedlichen Umgebungsbedin-
gungen resultieren. Idealerweise miisste ein Ringversuch also so durchgefiihrt werden, dass
tiberall genau die gleichen Umgebungsbedingungen herrschen, und zwar bei Lagerung und Mes-
sung. Aber dies wire, wie schon oben (Abschnitt 4) diskutiert, nicht bei allen Teilnehmern bzw.
nur unter groBerem Aufwand zu verwirklichen gewesen.

Influence of air humidity (RST-XS, stress level 1)

2600

2400 %"i
2200 /
2000
/ —e— 20°C, 50%rH
1800
/ s 20°C, 50%rH
1600 —— 22°C, 34%rH
/ s 22°C, 34%rH
1400 T

—— mean - std.dev. (RST-X3, all)

Shear stress [Pa]

1200 — mean + std dev. (RST-XS, all
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Abb. 5.14: Schubspannungen bei zwei unterschiedlichen Umgebungsbedingungen und Bereiche
der Standardabweichung um den Mittelwert 7,£s aller Messungen mit dem RST-XS
(rot) fiir Spannungsniveau 1

Insgesamt liegen die gewonnenen Messwerte trotz des offensichtlichen Einflusses der unter-
schiedlichen Umgebungsbedingungen verhéltnismaBig dicht beieinander, was sich in den im
Vergleich zu den Messungen mit dem Jenike-Schergerit [2] sehr viel kleineren Standardabwei-
chungen zeigt.

Betrachtet man nur Ergebnisse aus einem Labor, die in einem engen Bereich von Umgebungsbe-

dingungen gemessen wurden, sind deutlich kleinere Abweichungen mdoglich als liber die Ge-
samtheit der eingereichten Messungen. Als Beispiel zeigt Abb. 5.15 die von dem Labor mit den
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meisten Wiederholungsmessungen eingereichten Ergebnisse fiir Spannungsniveau 1 (RST-XS).
Obwohl das Kalksteinmehl bei 40%rF und 52%rF gelagert wurde, liegen die Werte dicht beiein-
ander und sind deutlich innerhalb des zusétzlich eingezeichneten Bereichs 7, = s aller Messer-
gebnisse. Vermutlich ist der Einfluss der Feuchtigkeit bei der Lagerung hier nicht deutlich sicht-
bar, da die Laborbedingungen bei allen Messungen gleich waren und sich das Kalksteinmehl
diesen Bedingungen schnell anpasst (s. oben).

Stress level 1 - Results of one lab (10 runs)
3000
2500
E' . / ]
o —=—Run 2
] ——Hun 3
g ——FRun 4
= 1500
7] Run &
v % —=—HRun
g ——Runb
5 1000 ——Run7
—s—Run
—=—Fun4
500 —s—Fun 10
—— mean - std.dev, (RST-XS, all)
——mean + std.dev. (RST-X5, all)
O T T T T T T !
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500
Normal stress [Pa]

Abb. 5.15: Schubspannungen des Labors mit den meisten Wiederholungsmessungen (Lagerung
des Kalksteinmehls bei 40%rF fiir Run 1 bis 5 und 52%rF fiir Run 6 bis 10) und Be-
reiche der Standardabweichung um den Mittelwert 7,£s aller eingereichten Messun-
gen mit dem RST-XS (rot) flir Spannungsniveau 1

6 Nutzung der Ergebnisse und weitere Untersuchungen

Das wichtigste Ziel des Ringversuchs war es, dhnlich wie fiir das Jenike-Schergerit [2] auch fiir
das Ringschergerit ein Referenzmaterial mit bekannten Eigenschaften nutzen zu kénnen, z.B.
um zu priifen, ob ein Ringschergerit richtig misst. Dies ist zwar zu erwarten, wenn alles richtig
kalibriert und eingestellt ist, jedoch gibt es so die Moglichkeit einer zusitzlichen Uberpriifung.

In Tabelle 5.1 sind Mittelwerte 7,, und Standardabweichungen s angegeben. Im Bereich 7, £
liegen bei Annahme einer Normalverteilung 68,3 % der Messwerte, im Bereich 7, + 25 95,5 %.
An diesen Bereichen sollte man sich bei eigenen Messungen orientieren, d.h., ndherungsweise
sollten eigene Messwerte mit etwa 68% Wahrscheinlichkeit im Intervall z,, + s und mit etwa 95%
Wahrscheinlichkeit im Intervall z,, £ 2s liegen (s. Abschnitt 3). Da die Luftfeuchtigkeit einen
deutlichen Einfluss hat und offensichtlich fiir einen wesentlichen Teil der Standardabweichung
verantwortlich ist, sollten die Umgebungsbedingungen bei Lagerung und Messung nicht zu sehr
von den in der Messanweisung [1] genannten Werten abweichen (s. Abschnitt 2).
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Einen groBlen Schritt vorwirts bei der Bewertung der Ergebnisse wire eine systematische Unter-
suchungen des Einflusses der Luftfeuchtigkeit. Dazu wiren Mehrfachmessungen bei definierten
Bedingungen bei Lagerung und Messung durchzufiihren. Auflerdem wiére es interessant, mehr
iiber die Geschwindigkeit der Anderung der Adsorptionsschichten bei Verinderung der Luft-
feuchtigkeit zu erfahren.

7 Zusammenfassung

In insgesamt 27 Labors in Europa und den USA wurden von verschiedenen Personen Messungen
mit Ringschergerdten RST-XS und RST-01.pc an einem Standard-Schiittgut, das schon in der
Vergangenheit fiir das Jenike-Schergerit benutzt wurde, durchgefiihrt. Trotz der unterschiedli-
chen Umgebungsbedingungen (Temperaturbereich 18°C bis 25°C, Luftfeuchtigkeit 28%rF bis
70%rF) ergab sich ein recht enger Bereich der ermittelten Messwerte, insbesondere bei grofleren
Spannungen. Untersuchungen zum Einfluss der Luftfeuchtigkeit deuten darauf hin, dass man mit
identischen Umgebungsbedingungen wihrend der Lagerung, Vorbereitung und Messung noch
bessere Ubereinstimmung erzielen kénnte, denn der Einfluss der Luftfeuchtigkeit auf die Schub-
spannungen liegt in der GroBenordnung der Standardabweichung.

Mit den berechneten Mittelwerten und Standardabweichungen ldsst sich ein Referenzbereich
definieren, den man bei zukiinftigen Messungen mit dem Standardschiittgut unter Beachtung der
Vorgaben hinsichtlich Normalspannungen und Probenvorbereitung mit einer gegebenen Wahr-
scheinlich treffen sollte (Abschnitt 6). Somit bieten die ermittelten Daten Orientierung fiir alle
Anwender der Ringschergerdte RST-XS und RST-01.pc.
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