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(54} ANORDNUNG ZUR AUTOMATISIERTEN BESTIMMUNG DES SCHMELZVERHALTENS

(57) Die Erfindung betrifft eine Anordnung zur automatisierten Bestimmung des _
Schmelzverfahrens von Produkten, die keinen physikalisch exakt definierten Schmelzpunkt
besitzen. Ziel der Erfindung ist die Schaffung einer Anordnung zur Schmelzpunktbestimmung mit
hoher MeRBgenauigkeit, Zuveriissigkeit, Reproduzierbarkeit der MeRergebnisse sowie universeller
und rationeller Einsetzbarkeit. Die erfindungsgemé&Re Anordnung basiert auf dem Ring- und
Kugelprinzip und besteht aus einem PriifgeféB zur Aufnahme der Temperierbadfliissigkeit, der
TemperaturmeRsinrichtung mit einem zur Messung, Regelung und Grenzwerterfassung der
Temperatur verwendsten MeBfiihler, der senkrecht und symmetrisch zu den Proben angeordnet
ist und durch seine raumliche Ausbildung bei der Aufheizung entstehende lokale :
Temperaturinhomogenitdten ausmittelt, sowie des Prifeinsatzes einschlieBlich der beiden Ring-
‘und Kugethalterungen und Proben, einer elektrischen Heizung, einer doppelten
Lichtschrankeneinheit zur optoelektronischen Erfassung der fallenden Kugein und einem
nachgeschalteten, speziell ausgelegten Schwellenwertindikator mit Filterwirkung, bestehend aus
einem elektrischen TiefpaR und einem Trigger, sowie einer elektronischen Mel-, Anzeige- und
Regelungseinrichtung. :
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Titel der Erfindung

Anordnung zur automatisierten Bestimmung des Schmelz-
verhaliens

Anwendungsgebiet der Brfindung

Die Erfindung betriffi eine Anordnung zur eutomatisier-
ten Bestimmung des Schmelzverhaltens von Bitumen, Wach-
sen, Harzen, Plasten und #Zhnlichen Stoffen, die keinen
definierten Schmelzpunkt besitzen, sondern bei Exrwir-
mung innerhalb eines Temperaturintervalls-vom plastisch-
festen in den z8hflissigen Zustand iibergehen.

Charekteristik der bekannten technischen Lﬁsungen

Es igt bekannt, zur Bestimmung des Schmelzverheltens
vonbitumintsen Bindemitteln fiir den Strefenbau und den
Bautenschutz eine empirische Prifmethode anzuwenden,

die auf dem Ring- und Kugelpriﬁzip beruht und im wesent-
lichen standardisiert ist. '

Bei dem els Kugelfallmethode bezeichneten Priifverfahren
wird das Schmelzverhalten durch lessung des Erwelchungs-
punkteé charakterisiert. Als Erweichungspunkt wird die
Temperatur definiert, bei der eine zylinderfdrmige Pro-
benscheibe in einem Metellring unter der iuflast einer
Stahlkugel unter Standardbedingungen eine begtimmte Ver-
formung erreichi. Die Aufheizung der Probe in der MeB-
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anordnung soll bei kOnétanter Aufheizgeschwindigkeit in
einer Temperierbadfliissigkeit erfolger. Gefordert wird
1, ohne
daB angegeben wird, mit welchen techmischen Mitfeln die-

eine Aufheizgeschwindigkeit von 5 + 0,5 K min~

ge zu gewdhrleisten ist.

Demzufolge werden zur Dﬁrbhfﬁhrung von Routineuntersuchun~
gen nech wie vor fast ausschlieBlich sehr einfache Ger&te -
eingesetzt, die nur mit einem hohen manuellen Bedienungs-

~ gufwand betrieben werden kounnen und erhebliche objektive

und subjektive Fehlerquellen zulassen. Es ist daher er-
forderlich, mindestens eine Doppelbestimmung vorzunehmen
und das Ergebnis durch.eine arithmetische Mittelbildung zu
erreéchnen; wobei ein verbleibender relativer Priiffehler

‘yon 5.% die Vergleichbarkeit der Ergebnisse nicht deutlich

verbesgsert,

Auf dem Ring- und Kugelprinzip basierende Anordnungen zur
automatisierten'Bestimmung des Erweichungspunkies arbeiten
mit analdger elektrischer Temperaturmessung und elektri-
scher Probenaufheizung. Lokale Temperaturinhomogenititen
in der Badflissigkeit wihrend der Probenaufheizung sollen
durch Rihren der Fliissigkel{ weitgehend vermieden werden.
Der Einsetz elektromechanischer Anzeigegerdte mit der fiir
die Erfagsung des gesemten Temperaturbereiches von 0 bis
200 °C notwendigen Feineinteilung fihrt zu verminderter
MeBgenauigkeit und Reproduzierbarkeit der erhaltenen Ergeb-
nisse, da einer entsprechend feinen Skaleneinteilung auf
dem MeBinstrument Grenzen gesetzt sind und mit zunehmender
Einsatzdauer unter verschériten Industriebedingungen in-
folge erhithten Schadstoffgehasltes der Luft mechanische
VergchleiBerscheinungen am MeBgerdt auftreten.

Die Brfagsung des MeBwertes fiir den Erweichungspunkt wird
bed bekemmten Ring- und Kugelautomaten optoelektronisch
vorgenommen, indem durch die f@llendé Stahlkugel eine
Lichischranke ausgeldst wird, -Die Einsgtellung der Licht~
schranke aguf die Jeweilige Badfliissigkeit, beispielsweise
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Wasser und/oder Glycerin, kenn wahlweise erfolgen. Beim
Ablauf der Messungen sind Fehlausldsungen nicht auszu-
schliessen, die durch die Ausbildung von Schlieren und
Gas- oder Dempfblasen in der Temperierbadflissigkelt oder
durch den Binflufl kurzzeitiger Helligkeiﬁsschwankungen'
der Umgebung infolge Fremdlicht oder der zum MeSsystem

gehorenden Lichtquelle verursschi werden kdnnen.

Um mit den bekannten automstischen Ger&ten eine hinrei-
chende Cenauigkeit und Reproduzierbarkeit der MeBergeb-
nisse zu erzielen, miissen hier ebenfalls Doppelbestim-

mingen vorgenommen werden. Dementsprechend ist die kon-

struktive Gestaltung der MeBsysteme aufwendig ausgelegt;
 fir die Temperaturregelung der Temperierbadfliiigsigkeit

sowie flir die Erfassung des Erweichungspunktes zweler
Proben werden jewells getremnte TemperaiurmeBfiihler ver-
Wendet.-Die beiden erhaltenen Temperaturmefwerte sind je-
doch nur bedingt miteinander vergleichbar, da einerseits
die eingesetzten elekt;ischen TenperaturmeBfithler unter-
gchiedliche Temperatur—Widerstands-Kehnlinieﬁ aufweisen
und andererseits infolge der rdumlichen Anordmung der
MeBfihler in jedem Falle verschiedene Temperaturzonen in-
nerhalb der Badfliissigkeit erfaBt werden. '

7iel der Erfindung

7iel der Erfindung ist es, eine Anordnung zur automati-
sierten Bestimmung des Schmelzverhaltens von Produkten,
die keinen physikalisch exakt definierten Schmelzpunict
besitzen, mit hoher MeBgenauigkeit, Zuverlissigkeit und
Reproduzierbarkeit der MeBergebnisse berelizustellen,
die unter Labor- und Industriebedingungen universell und
rationell einsetzbar ist.
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Darlegung des Wesens der Erfindung

Aufgabve der Erfindung ist eg, durch Anwendung geeigneter.
Mittel der Mikroelektronik und MeBtechnik eine suf dem
Ring- und Kugelpringzip mit optoelektrdnischer Abtastung
der fallenden Kugel basierende MeBanordnung zu schaffen,
mit deren Hilfe ohne zwangslidufige Verwendung eines Rih-
rers eine exakte Erfassung genauer und reproduzierberer
YefBwerte fiir den Erweichungspunkt zweier Froben unter
weitestgehender Ausschaltung aller Fehierquellen und Stor-
einfliisse mdglich ist, .

Uberraschenderweise wurde die Aufgabe mit einer Amordnung

geldst, die im wesentlichen dadurch charakterisiert ist,

da3 der Lichischrankeneinheit zur optoelektroniéchen Br- -
fassung der fallenden Kugel ein Schwellenwertindikator.
mit Pilterwirkung, bestehend sus einem elekitrischen Tief-

- paB und einem Trigger, nachgeschaltet ist und daf zur Mes-

sung, Regelung und Grengwerterfassung der Temperatur nur
ein TemperaturmeBfiihler verwendet wird, der in der Tempe-~
rierbadfliissigkeit senkrecht und symmeétrisch zu den Pro-

ben angeordnet ist und durch seine rumliche Ausbildung

bei der Aufheizung entstehende lokale Temperaturinhomoge-
nitdten ausmititelt. '

Die erfindungsgeméfBe Anordnung zur automatisidrten Bestim-
mung des Schmelzverhal tens basiert auf dem Ring— und Kugel-
prinzip; sie besteht aus einem Priifgefd zur Aufnahme der
Temperierbadfliissigkeit, wie beispielsweise Wasger und/
oder Glycerin oder Silikondle, der elektrischen Tempera-

»

turmefBeinrichtung mit einem besonders angeordneten und

-ausgebildeten MeBfithler sowie des Priifeinsatzes einschlieB-

lich der bheiden Ring~ und Kugelhalterungen und Proben,
elner das Priifgefdf aufheizenden elektrischen Heizung mit
geringer thermischer Trégheit, einer doppelien Licht-
schrankeneinheit zur optoelekironischen Erfassung der bei-
den fallenden Kugein und einem nachgeschalteten, speziell
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ausgelegiten Schwellenwertindikator sowie einer elektro-
nischen MeB-, Anzeige- und Regelungseinrichtung.

Erfindungsgemél ist der doppelten Lichtschrankeneinheit
zur optoelekironischen Erfassung der Schmelzpunkttempera-
turen, die durch die Abwirtsbewegungen der durch die er-
weichterl Proben fellenden Priifkugeln signalisiert werden,
ein Schwellenwertindikator mit Pilferwirkung nachgeordnet.
Dieser besteht aus einem TiefpaB mit einer Zeitkonstante

. von 0,1 bis 1 8 und einem nachgeschalteten Trigger mit

grofer Hysterese und einem Verh&ltnis zwischen Ein- und
Ausschaltpegel im Bereich von 3 : 1 bis 6 : 1., Der Schwel-
lenwertindikator mit Pilterwirkung bewirkt, daB die durch
Storeinfliisse, wie Blasen- oder Schlierenbildung in der
Temperierbadfliissigkeit und zuféllige Helligkeitsschwan-
kungen, hervorgerufene unbeabSichtigte und unkonirollier-
te Betdtigung der Lichischranken vermieden wird.
Weiterhin wird erfindungsgemdl zur Messung, Regelung und
Grenzwerterfassung der Temperatur nur ein MeBfihler ver-
wendet, der in der Temperierbadflﬁssigkeit senkrecht und
symmetrisch zu den Proben angeordnet ist, wobel die Lénge
der aktiven Zone des MeBfiihlers, der die Temperatur dex
umgebenden Badflissigkeit sufnimmt und somit indirekt die
Probentemperatur erfaBt, die Hohe der zylinderidrmigen
Probenscheiben in der Metallringhslterung um das 1,2- bis
o~fache der Probenstirke in beiden Richiungen gleichmiBig
iiberschreitet. Die sich bei dynamischem Betrieb, d. h.
wihrend des Aufheizvorganges bemerkbar machende thermisch
bedingte Trigheittwirkung des MeBfiinlers auf des MeBergeb-
nis wird durch einen einstellbaren Kompensationsstrdm aug-
geglichen.

Der verwendete TemperaturmeSfilhier mittelt durch seine
riumiiche Ausbildung bel der Aufheizung der Temperierbad-
flissigkeit entstehende lokale Temperaturinhomogenitéten

~aus, so daB sich bel einer Empflindlichkeit von 0,1 X eine

Reproduzierbarkeit von T 0,2 X ergibt, Der Meffilhler dient
gleichzeitig der Temperaturmessung und -regelung und lie-
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fert dariiber hineus such das Sighal fiix die Temperatur-
grenzwertschaltung als Sicherheitstechnik im Stdrungs-
fall, indem nach Verdampfen oder Auslaufen der Temperier-

. padfliissigkeit bei Bruch des Priifgefdfies der weitere Tem-
. peraturaﬁstieg beriihrungslos von der elektrischen Helzung

durch Wirmestrahlung und -stdrung liber die Luft auf den
MeBfilhler iibertragen wird oder indem der MeBfiihler in der
Badfliigsigkelt eine vorgegebene Grenzwerttemperatur er-
faBt.

Die erfindungsgem#fe Anordnung gestattet es, die Vorszlige
der Anwendung von Mitteln der Mikroelektronik, die hier

'insbesondere-zur digitalen Tempersturmessung vorteilhaft
" einsetzbar sind, voll.auszuschtpfen, Mit Hilfe der erfin-

dungsgeméfen Probentemperaturerfassung in Verbindung mit
der zur Probenaufheizung verwendeten elektrischen Heizung
mit geringer thermischer.Trégheit sowie mit der in bew-
kannter Weise erfolgenden elektronischen Temperaturrege-
lung wird eine gewiinschte lineare Probenaufheizgesghwiné
digkeit erbalten, die unabhingig von Anderungen der Wer-
mekepazitdt und der Fillmenge der Temperierbadfliissigkeit
konstant bleibt._verénderte Warmekapazitdten ergeben sich
aus dem Einsatz unterschiedlicher Badfliigsigkeiten in Ab-
hangigkeit von dexr Hdhe deg zu erwartenden Schmelzpunktes;
die festgelegte Filllmenge verringert sich im Verlaufe einer
Messung durch Verdunsten oder Verdampfen der Badflissig--
keit.

Mit Hilfe der erfindungsgem#Ben Anordnung ist es moglich,
anstelle der dblichen Doppelbestimmungen wéhrend eines
MeBvorganges das Sclmelzverhalten unterschiedlicher Fro-
begsubstanzen zu begtimmen, da die automatisierte Messung
mit sehr hoher Genauigkeit und Reproduzierbarkeit erfolgt.
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Augfithrungsbeigpiel

Die Erfindung soll nachstehend an einem Ausfihrungshei-
spiel nher erléutert werden. Diese Ausfihrungsform der
erflndungsgemaﬁen Anordnung liegt die nach TGL 21 274
stendardisierte Bestimmung des Erweilchungspunktes nach
dem Ring- und Kugelprinzip zugrunde.

Als PriifgefdB wird ein niedriges 600 ml fassendes Becher~

glas verwendet, das bis zu einer Hohe von 95 mm mit fech-

nischem Glycerin als Temper1erbadf1u331gke1t gefiillt ist,

" Im Becherglas befindet sich weiterhin das standardgeméfe

Gegstell zur Aufnshme von zwel Proben einschlieBlich der
Ring- und Kugelhalterungen. &ls Probesubstanz dient eine

" durch Blasen von Bitumen hergestellte Vergubmasse fir Ak~

umulatoren, deren Erweichungspunkt erwartungsgemés Uber
110 °¢ liegt. Den erfindungsgemiB angeordne ten Temperea-
turmeBfithier stellt ein Platinwiderstandsthermometer

Pt 100 mit elektroniécher Linearisierung dex Pt 100-Kenn-
linie dar, deg sich in der Mitte zwischen den beiden Pro-
ben befindet. Die Hohe der Zylinderfdrmigen Probenschei-
ber betrigt 6,4 mm; die aktive Zone des WeBfiihlers ist
25 mm lang und iberschreitet die Probenstérke in beiden
Richtungen in gleichem MalBe.

Das Bechergles mit Glycerin, Priifeinsatz und Meruhler
stent auf einer Keramikplatte, die rillenfdrmige Vertie-
fungen zur Aufnahme der elektrischen Heizgpirale enthilt.
Zur Reduzlerung der Regelschwankungen wird eine offemne
elektrische Widerstandsheizung mit geringer thermischer
Trigheit verwendet. Bei der geforderten Aufheizgeschwin-
dlgkelt von 5 K min -1 betrsgt die Abweichung hichstens

5 0,2 K.

Die .optoelektronische Erfassung der Bewegung der beilden
Priifkugeln, die durch die Exweichung der bitumintsen Pfo-_
benscheiben ausgeldst wird, erfolgt mittels elner doppel-
ten Lichischrankeneinheit, die als Lichtquellen zwei Sof-~
fittenlampen 12 V/0,1 4 enth#lt, deren Helligkelt stufen-

log gesteuert werden kann. Als Lichtempfinger dienen zwel
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Pototransistoren, deren Fotostrom zunichst einem ein-
stufigen Versidrker zugeleitet wird. An diesen Verstir-
ker schlieBt sich erfindungsgemédl ein passivei elektri-
scher TiefpaB an, dém ein mit einem Operationsversidrker
realisierter Trigger nacligeschaltet ist. Die Zeitkonstan-
te des Tiefpasses hat bei der Priifung bituminiser Stoffe
unter Beriicksichtigung dexr Verringerung der Fallgeschwin-
digkéit der Priiflaigel infolge des Einflusses der ihr an-
haftenden bitumindsen Probensubstenz und der Temperier-
badfliissigkeit einen Wert von 0,2 s. Der Trigger begitat
eine Hysterese von 4,5 V; dag Verh&linis zwiwmchen Ein-
und Ausschaltpegel des Triggers betrdgt 4 : 1.

Die Schmelzpunkttemperaturmessung und ~gpeicherung wird

“durch das Ansprechen der Lichtschranke ausgelist und er-

folgt digital mit einer Aufldsung von 0,1 K.

Der in der Anordnung eingesetzte elekirische Temperatur-

meffithler liefert gleichzeitig das Signel fir die digi-
tale elektronische Temperaturmessung der beiden Proben,
fiir die elektronische Heizungsregelung sowlie fiir die elek-
tronische Temperaturgrenzweftschaltung als Sicherheits-
technik im Stérungsfall.
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Brfindungsenspruch

Ts

Aﬁordnung zur automatisierten Bestimmung des Schmelz-
verhaltens, basierend auf dem Ring- und Kugelprinzip,
bestehend aus einem Priifgefd3 zur Aufnahme der Tempe-
~ierbadfliissigkeit, der elektrischen Temperaturmebeln-
richtung sowie des Priifeinsatzes einschlieBlich der

. Beiden Ring- und Kugelhalterungen und Proben, einer

elekirischen Heizung, einer doppelten Lichtschranken-
einheit zuxr opﬂoelektroniéchen Erfassung der fallenden
Kugeln gowie einer elektrischen Mef~ und Steuerungs-
einrichiung, gekennzeichmet dedurch, daB der Licht-
schrankeneinheit ein Schwellenwertindikstor mit Fil-
terwirkung, bestehend aus einem elektrischer Tiefpal
mit einer Zeitkonstante von 0,1 bis 1 s und-ei inem Trig-
ger mit grofer Hysterese und einem Verhdltnis zwischen.
Bin- und Ausschaltpegel im Bereich von 3 : 1 bils 6 : 1,
nachgeschaltet ist und der TemperaturmeBfiihler der
elektrischen TemperaturmeBeinreichiung in der Temperier-

. padfliissigkeit senkrecht und symmetrisch zu den Proben

2a

angeordnet ist, wobei die Lénge der aektiven Zone des
jeBfihlers die Hohe der zylinderfdrmigen Probenscheiben
um das 1,2— pis 2-fache der Probenstédrke in beiden Rich~
tungen gleichméBig ilberschreitet, und durch geine raum-~
iiche Ausghildung bei der Aufheizung der Temperierbad-
fliissigkeit entstehende Temperaturinhomogenitéten aus-
mittelt. '

Anordnung nach Punkt 1, gekennzeichmet dadurch, daid der
verwendete TemperaturmeSfilhler gleichzeitig der Tempe-
returmessung, der Temperaturregelung sowle der Tempe-
raturgrenzwerterfassung filr die Sicherheitstechnik im
Storungsfall dient.
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