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1.  Einleitung, Zielsetzung

Bei der konstanten Belastung von thermoplastischen Kunststoffen, vor allem von Polyethylen,
mit einer relativ niedrigen Spannung beobachtet man nach sehr langen Zeiten den sprédartigen
Bruch, bedingt durch langsames Risswachstum. Dieser Vorgang wird ublicherweise mit Span-
nungskorrosion oder Spannungsrissbildung bezeichnet. Er begrenzt die Lebensdauer von Poly-
ethylenprodukten, wie z.B. Rohren oder Dichtungsbahnen.

Um das Phdnomen des langsamen Risswachstums (engl. slow crack growth, SCG) zu erfassen,
gibt es eine Vielzahl von Testmethoden, die man hinsichtlich mehrerer Merkmale kategorisieren
kann:

= Anzahl der Versuchsstufen:

- einstufig
Der Probekérper wird bis zum Bruch im Medium belastet. Der Zeitpunkt der Entstehung erster Risse
(=Schaden) und der Zeitpunkt des Bruchs (=Versagen) werden gemal visueller Beurteilung erfasst. Vorteil
ist der relativ geringe apparative Aufwand. Nachteile sind: das Ergebnis insbesondere zur Schadenslinie ist
i.a. vom Beobachter abhangig, der zeitliche Verlauf kann je nach Belastungsstarke sehr lange sein (Jahre),
und die und die Reproduzierbarkeit ist vergleichsweise niedrig.

zweistufig

Der Probekdrper wird im ersten Schritt Gber ein festgelegtes, kiirzeres Zeitintervall im Medium belastet, so
dass zwar ein Anquellen oder eine Vorschadigung, jedoch noch kein Bruch eintritt. Im zweiten Schritt wird
eine meist genormte Indikatoreigenschaft gemessen, z.B. die Bruchdehnung im Zugversuch an Luft. Gesucht
wird nun diejenige (hohe) Belastung im Medium, die die Indikatoreigenschaft auf ein bestimmtes Mal3 ab-
fallen lasst (=failure criterion). Diese kritische Belastung wird dann fiir unterschiedliche Medien, auch Luft,
verglichen. Die zweite Stufe entwickelt sozusagen die Vorschadigung aus der ersten Stufe und fihrt so zu
kirzeren Prufzeiten. Weitere Vorteile sind: héhere Reproduzierbarkeit, vom Beobachter unabhéngig, Indi-
katoreigenschaften messtechnisch erfassbar. Nachteil ist ein hoherer experimenteller Aufwand und die groRRe
Zahl benétigter Proben.

- einstufig mit gleichzeitiger Messung
Bei dieser Variante versucht man die Vorteile der einstufigen und zweistufigen Versuchsfihrung zu kombi-
nieren. Bereits wahrend der Belastung im Medium wird eine GroRe messtechnisch erfasst. VVorteil ist die Un-
abhangigkeit vom Beobachter bei gleichzeitig geringerem Aufwand als fiir den reinen zweistufigen Versuch.

= Anlegen der Belastung:

- zeitlich konstante Spannung
Eine Spannung wird auf den Probekdrper gebracht und bleibt wéahrend der Versuchsdauer konstant.

- zeitlich konstante Dehnung
Eine Dehnung wird auf den Probekorper gebracht und bleibt wahrend der Versuchsdauer konstant. Ein
Nachteil des Verfahrens ist, dass es i.a. im Laufe des Versuchs durch molekulare Relaxationsprozesse und
die Rissbildung selbst zum Abbau des Spannungszustands kommt. Dem kann durch kurze Versuchszeiten
gegengesteuert werden. Auf der anderen Seite kommt dieser Fall haufig in der Praxis vor (Klemmen, Kalt-
einbiegen, behinderte thermische Dehnungen). Vorteil ist der mitunter geringere experimentelle Aufwand im
Vergleich zur konstanten Spannung.

- konstante Spannungsrate oder konstante Dehnungsrate
Spannung bzw. Dehnung werden proportional zur Versuchsdauer erhéht. Vorteil kann die Verringerung der
Versuchsdauer sein.

=  Rissstadium:

- Untersuchung im Hinblick auf Rissstart/Rissende
Die Gberwiegende Mehrzahl der Untersuchungsmethoden und Arbeiten in der Literatur beschéftigen sich mit
den Bedingungen, unter denen erste Risse entstehen und sichtbar werden (z.B. Schadenslinie im Zeitstand-
zugversuch) oder mit der Frage, wann der komplette Bruch des Probekdrpers eingetreten ist (z.B. Bruchlinie
im Zeitstandzugversuch).
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- oder Ausbreitung eines gestarteten Risses
Der Probekorper wird definiert vorgeschadigt. Untersucht wird die Ausbreitung dieses gestarteten Risses
unter Medieneinfluss.

=  Detektion der Schadigung:
- visuell (z.B. Zeit bis Risse sichtbar werden)
Die Detektion der ersten Rissbildung durch Beobachtung per Auge ist subjektiv, erfordert die stdndige Auf-
merksamkeit des Operators und in der Praxis ist die gleichzeitige Beobachtung durch eine zweite Person
praktisch nicht mdglich. Aulerdem besteht eine starke Abhangigkeit z.B. von den Beleuchtungsbedingungen
oder dem Zusatz von Farbstoffen im Medium.

- oder Erfassung einer MessgroRe

= Normung:

- genormtes
Die Normenreihe DIN EN 1SO 22088 fasst bisherige Verfahren zusammen und beinhaltet zwei neue Verfah-
ren. Die bisherigen Normen ISO 4599, ISO 4600 und 1SO 6252 wurden fast unverandert ibernommen (Tab.
1). Die beiden neuen Verfahren sind interessanterweise einstufige Versuche mit gleichzeitiger Messung.

Normenreihe Kunststoffe - Bestimmung der Be- bisher 1SO Stufen
stdndigkeit gegen umgebungsbedingte
Spannungsrissbhildung (ESC)

DIN EN ISO 22088-1:2006-11 Allgemeine Anleitung

[11]

DIN EN ISO 22088-2:2006-11 Zeitstandzugversuch 6252 1

[12]

DIN EN ISO 22088-3:2006-11 Biegestreifenmethode 4599 2

[13]

DIN EN ISO 22088-4:2006-11 Kugel- oder Stifteindriickverfahren 4600 2

[14]

E DIN EN ISO 22088-5:2009-02 | Verfahren mit konstanter Zugverfor- neu 1 mit Messung

[15] mung

E DIN EN ISO 22088-6:2009-02 | Verfahren mit langsamer Dehnrate neu 1 mit Messung

[16]

Tabelle 1: Titel und Anzahl der Versuchsstufen der DIN EN 1SO 22088

- oder nicht genormtes Verfahren.

Insgesamt geht man heute weltweit von mehr als 40 Prufverfahren und Prifmethoden aus,
die sich mit dem Thema Spannungsrissbildung von Kunststoffen beschaftigen.

= Art des Mediums:
- inerte Medien (z.B. Luft oder Wasser)
- konzentrierte Netzmittel oder wassrige Netzmittellésungen
Die nationalen und internationalen Regelwerke sehen neben unterschiedlichen Priifbedin-
gungen auch unterschiedliche Netzmittel vor:

» 2%ige wassrige Ldsung mit Arkopal N 100 (DVS 2203-4 [3], DVS 2003-4 Beiblatt 2 [4], DVS 2226-4
[6])

» 2%ige wéssrige Netzmittellésung mit Arkopal N 150 (DIBt Zulassungsgrundsatze fiir Formmassen fir
Abdichtungsmittel aus Polyethylen [2])

» geeignete wassrige Losung (DIN EN 12814-3 [7])

> 10%ige wassrige Losung mit Igepal CO-630 (DIN EN 14576 [10], ASTM D 1693 [8], ASTM D 5397

(91
Den meisten Tests ist zu Eigen, dass die Tests an gekerbten Probekdrpern durchgefiihrt werden,
damit die Rissinitiierung bereits vorliegt. In der Praxis ist die Versagenszeit durch die beiden
Schritte - zunéchst Initiierung und dann Wachstum des Risses - bestimmt. Die Priifung in einem
spannungsrissauslosenden Medium (wéssrige Netzmittellosung) wird durchgefihrt, um eine
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starke Verkurzung der Prifzeiten zu bewirken.

Ziel dieses Vorhabens ist es, die seit Mitte der 50er Jahre zum Thema Spannungsrissbildung (en-
vironmental stress cracking - ESC) veroffentlichte Literatur und die zugénglichen Untersu-
chungsberichte mit dem Hauptaugenmerk auf Dichtungsbahnen aus Polyethylen gegeniiberzu-
stellen und auszuwerten.

Auf dieser Grundlage wird im Hinblick auf die Harmonisierung der nationalen und der europai-
schen Prufvorschriften fur Dichtungsbahnen aus Polyethylen ein Prifprogramm fiir La-borprifen
erarbeitet, um einheitliche und geeignete Prifbedingungen festzulegen.
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2.  Deformations- und Rissmodelle fur Polyethylen-Werkstoffe

Bei hohen Spannungen und Dehnraten sowie niedrigen Temperaturen (T < -40 °C) tritt bei PE
sproder Bruch mit hoher Risswachstumsgeschwindigkeit auf, wahrend es bei niedriger Spannung
und Temperaturen tber -40 °C zu langsamem Risswachstum mit nachfolgendem instabilem
Bruch (Langzeitsprodbruchversagen) kommen kann. Bei Temperaturen T > -40° C zeigt PE-HD
zahes Werkstoffverhalten mit mehr oder minder grof3er Rissverzogerung oder Rissstopp. Unter-
halb einer kritischen Spannungsintensitat versagt PE bei Raumtemperatur durch langsames
Risswachstum.

Der Versagensmechanismus in PE ist durch die Ausbildung von Crazes bei einer bestimmten
Spannungskonzentration und deren Wachstum und den Fibrillenbruch gekennzeichnet. Wenn die
lokale Spannung Kleiner als die FlieRspannung ist, wird kein Craze ausgebildet. Das andere Ex-
trem dazu ist, wenn die Spannungsintensitdt zu grol3 ist, wird die Schadigungszone an der
Rissspitze sehr groRR. Der Riss stumpft dann vollstandig ab und Zahbruch tritt auf [17].

Es gibt zwei grundlegende Modelle zur plastischen Deformation in teilkristallinen Kunststoffen,
die beide gleichermalRen zur Interpretation der Deformationsvorgange genutzt werden. Nach dem
Deformationsmodell von Peterlin [18] finden bei der Deformation von teilkristallinen Kunststof-
fen die Prozesse FlieRen und Kaltverstrecken statt. Das Kaltverstrecken vollzieht sich zundchst
durch plastische Deformation der Spharolithe, dann erfolgt eine Umwandlung der Sphérolithe in
eine Faserstruktur und danach die plastische Deformation der Faserstruktur durch Gleitbewe-
gungen.

Ein anderes Deformationsmodell fur teilkristalline Kunststoffe von Juska und Harrison [19], das
SAPT-Modell (Stress Activated Phase Transition), geht im Gegensatz zum Modell nach Peterlin
[18] davon aus, dass die lokale Dehnungsenergie ausreicht, um die kristallinen Bereiche auf-
zuschmelzen und eine Rekristallisation in der gedehnten Schmelze zu verursachen. Dieses Mo-
dell wurde durch Messungen von Liu und Harrison [20] zur theoretischen Flielspannung besta-
tigt. Es eignet sich vor allem zur Beschreibung eines verstreckten teilkristallinen Polymers.

Im Folgenden sollen die bestehenden Rissmodelle fur teilkristalline Kunststoffe, speziell fir PE-
HD-Werkstoffe, vorgestellt werden.

Ein Rissmodell, welches an das urspringliche Modell von Peterlin [18] ankniipft, ist das Modell
der plastischen Deformation von teilkristallinen Kunststoffen von Friedrich [21]. In diesem Mo-
dell werden die folgenden 3 Stadien der Deformation unterschieden.

Stadien des Deformationsmodells fiir teilkristalline Kunststoffe nach Friedrich:
Stadium 1:

Bei geringer Spannung an der Rissspitze wird die Spannung zunéchst von den amorphen Berei-
chen aufgenommen. Es erfolgt eine Rotation von Lamellenstapeln parallel zur Hauptspannungs-
richtung und die Molekdle, die in interkristallinen Verbindungen gebunden sind wie Tie-Mole-
kile und verfangene Schlaufenmolekiile beginnen, sich zu entschlaufen, wenn sie die &ul3eren
Spannungen aufnehmen.

Stadium 2:

Wenn auf Verbindungsmolekule eine kritische Spannung wirkt, erzeugen sie lokale Spannungen
an ihrem Eintrittspunkt in die Kristalllamelle. Lokales FlieRen verursacht Mikroldcher, die klei-
ner als Crazes sind und eine elliptische Form besitzen. Zwischen den Mikroléchern bildet sich
verstrecktes Material, Mikrofibrillen genannt, die aus abwechselnd kristallinen und amorphen
Bereichen bestehen.
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Stadium 3:

Wahrend dieses Stadiums wird die meiste Energie absorbiert. Es findet ein Verstrecken der Mik-
rofibrillen durch Kettengleiten, Strecken von teilweise relaxierten Verbindungsmolekilen und
Entfalten von Kettensegmenten statt. Diese Prozesse sind die Ursache dafur, dass sich die Mikro-
fibrillen bertihren und hoch orientieren. Dies wird Verfestigung genannt und diese Erhéhung der
Festigkeit erlaubt es den Fibrillen, ein grofieres Volumen an Léchern zu stabilisieren. Es findet
ein Zusammenschluss von Ldchern, Versagen von schwachen Fibrillen und eine VergréRerung
der Kavitaten statt. Die erzeugte Fibrillierung ist als Craze bekannt (Weil3farbungszone). Die
Verlangerung dieser verfestigten Fibrillen kann zum Fibrillenbruch fuhren. Der dominierende
Mechanismus dabei ist das Abgleiten der Ketten aneinander. Die Rissinitiierung findet durch
Fibrillenbruch statt.

Das Risswachstum vollzieht sich demnach durch Fibrillenbruch. Die Verbindungsmolekiile, die
diese Fibrillen darstellen, entschlaufen sich und gleiten aneinander ab. Ein hoher Anteil an Ver-
bindungsmolekilen bringt eine bessere Spannungsverteilung und eine starkere Verschlaufung
mit Strukturelementen. Die Beschrankung der Kettenentschlaufung und Behinderung der Fibril-
lenverlangerung fuhrt zu hoherem Energieverbrauch und damit zu héherer Z&higkeit.

Ein Schema zum Rissprozess bei langsamem Risswachstum wurde von Brown u.a.[17] anhand
von mikroskopischen Untersuchungen an Dinnschnitten aus beanspruchten Priifkorpern entwi-
ckelt (Bild 1).

d /';)Inmw a) Schadigung beim Eindringen der Rasierklinge,

— b) nach dem Entfernen der Rasierklinge,
S c) nach teilweiser Belastung,

. J’fmm_. d) nach vollstandiger Belastung,
P e) Rissinitiierung,

— Risswachstumsstadium
— )

' Jﬂllhuwmw

e

Bild 1: Schema der Entwicklung der Schadigungszone in PE [17]

Stadien der Rissausbreitung in PE-HD nach Brown:
1. Rissabstumpfung:

Nach teilweiser Belastung erfolgt eine Abstumpfung der Rissspitze und Ausbildung einer
Crazezone vor der Rissspitze (Bild 1c). Bei maximaler Kraft haben sich im Durchmesser
groRRe Fibrillen (etwa 0,1 bis 1 um) ausgebildet und es ist eine maximale Rissspitzenauf-
weitung erreicht (Bild 1d).



Forschungsbericht "Spannungsrissbildung in Polyethylen” 8

2. Fibrillenbruch:

Die Rissinitiierung vollzieht sich durch Fibrillenbruch im Craze hinter den Frontfibrillen
(Bild 1e). Diese Frontfibrillen sind die vordersten Fibrillen im Craze an der Kerbspitze, die
erst nach dem Versagen von Fibrillen im Crazeinneren reif3en.

3. Ausbreitung des Crazegebietes:

Das langsame Risswachstum erfolgt durch weiteren Fibrillenbruch und Ausbreitung des
Crazegebietes vor der aktuellen Rissspitze. Auch die Frontfibrillen reiRen dann durch (Bild
1f).

Die Frontfibrillen beeinflussen nicht die Versagenszeit von PE-HD und werden nicht durch das
Kerben hervorgerufen, wie Lu und Brown in [22] bestétigt haben.

Die Schéadigungszone vor der Rissspitze bildet sich beim Rissprozess noch vor der Rissabstump-
fung aus, wenn der Riss noch scharf ist [23].

Strebel und Moet [23] haben die Rissinitiierung im Crazewurzelgebiet bei ihren
Ermidungsuntersuchungen an PE-MD bestétigt und mit der auftretenden Spannungsintensitét in
einiger Entfernung von der Rissspitze und der Festigkeit der Crazes erklart. Durch den ESZ an
den Randern der Probe fliel3t das Material und bildet zdhe Membranen entlang der Rissfront. Bei
runder Rissspitze ist dann das Gebiet hdchster triaxialer Spannung in einiger Entfernung von der
Rissspitze [23].

Nach Lu und Brown [22] indizieren die mikroskopischen Veranderungen an der Rissspitze das
unterschiedliche Zahigkeitsverhalten (z&h oder sprod) der PE-HD-Werkstoffe je nach den Bezie-
hungen von Rissaufweitung durch Blunting und Crazing der Rissspitze (siehe Bild 2). Beim
Sprdédbruch findet man einen groRen Craze mit nur wenig Blunting (Bild 2a), wahrend beim z&-
hen Bruch der Craze nur klein gegenliber dem Anteil des Bluntings an der Rissoffnung ist (Bild
2b). Die Dicke des Craze zu Beginn der Beanspruchung ist demnach vor allem bei Langzeitbe-
lastung der entscheidende Faktor fuir das Auftreten eines der Risswachstumsmechanismen.

Die Crazedicke wird von der Morphologie im Kerbgrund bestimmt. Riemslag [24] besté&tigt
diese Aussagen zum Einfluss der Rissabstumpfung auf den Risswachstumsmechanismus. Bei
hohem Widerstand gegeniiber stabilem Risswachstum wird ein groBer Anteil an Material-Blun-
ting CTODyyk beobachtet. Die Rissspitze stellt ein 2-Phasen-System dar, das aus dem hochori-
entierten Material im Craze und dem Polymermaterial in den Crazegrenzen und um den Craze
besteht. Die Risswachstumsrate und das Blunting besitzen eine gegenseitige Abhéngigkeitsbe-
ziehung, die Risswachstumsrate wird vom Blunting beeinflusst und die Rissabstumpfung wird
durch die Spannungsintensitat und die Risswachstumsrate bestimmt. Die Crazedicke ist nach
[24] fur verschiedene PE-HD-Werkstoffe bei konstanter Belastung gleich grof3 und hat einen
Wert von etwa 160 um. Die Blunting-Abmessungen des Polymermaterials an den Crazegrenzen
reichen von 0 bis etwa 200 um. Die Crazeldnge erreicht einen konstanten Wert von etwa 630 pm
fur alle untersuchten PE-HD-Werkstoffe.

In [31] wurde festgestellt, dass bei diinneren Prufkdérpern (2 mm dick) verstarkt Crazing auftritt,
wahrend die dickeren Prifkorper (28 mm dick) glattere Bruchflachen aufwiesen. Es wurde eben-
falls beobachtet, dass die Fibrillen im Craze die Enden von fibrillierten Membranen sind, die
sich parallel oder senkrecht zur Risswachstumsrichtung ausbilden kénnen.
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Bild 2: Rissspitzendeformationsprozesse beim Polyethylen hoher Dichte

Anhand von Bruchflachenuntersuchungen an PE-HD-Prifkorpern, die mit dem Fallwerk bei
Prifgeschwindigkeiten von 1 bis 3 m/s gebrochen wurden, stellen Dekker und Bakker [26] ein
Rissmodell vor (Bild 3), das die Ausbildung der sogenannten Patchwork-Struktur auf der Bruch-
flache erklart. Man kann dabei die Bruchflache in 3 Zonen aufteilen:

Zonen der Bruchflache von PE-HD nach Dekker und Bakker [26]:

Zone 1 — Gleitzone:
Eine Gleitzone von etwa 0,2 mm erscheint im makroskopischen und auch mikroskopischen
Bereich sprod.

Zone 2 — Patchworkzone:

Die Patchworkzone wird verbunden mit der Ausbildung eines Craze vor der Rissspitze. Der
Riss wéchst durch die Craze/Material-Grenzflache, indem er zwischen beiden Grenzschich-
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ten hin und her springt und so die Patchwork-Struktur erzeugt. Wenn die Rissoffnung sich
vergroRert wird das Material zwischen den entstandenen Lochern zah verstreckt und ausei-
nander gerissen (Bild 3).

Zone 3 — Sprodbruch:

Das instabile Risswachstum erzeugt eine schuppige Struktur ausgehend von der Crazezone
bei maximaler Belastung. Diese Struktur wechselt in eine Grubchenstruktur, gekoppelt mit
einer Verringerung der Risswachstumsgeschwindigkeit.

Kerb

o - -

—{ll

‘mm HmmL ‘ [ :rs:::iler

~— Y —
S o B ARy

Gleitzone "hackle"-Stuktur
/{M[Hﬂ[ﬂﬂuﬂ]]ﬂmmmm;

Bild 3: Schema zum Mechanismus des Ausbildens der Patchwork-Struktur auf PE-Bruchfla-

Bruch

Separation der Bruchflachen

chen [26] (------ - = Risswachstumsebene)

Die Vorstellungen zur Rissinitiierung und zum Risswachstum von Barry und Delatycki [27] sol-
len im Folgenden dargelegt werden. Danach beginnt die Lochbildung in den amorphen Berei-
chen. Wenn die Ldcher an die Kristalle heranreichen, erfolgt ein Spannungstransfer auf die La-
melle. Die Fibrillen zwischen den Léchern beeinflussen das Endstadium der Rissinitiierung. Das
Risswachstum vollzieht sich durch Zusammenschluss der Locher, da die Fibrillen reiBen, und
stellt eine Ausweitung des Rissinitiierungsprozesses dar. Die Rissinitiierung in PE-HD ist dem-
nach ein Prozess der Lochbildung, -vergréfRerung und -vereinigung.

Ein Craze, der wahrend stabilem Risswachstum gebildet wird, enthélt die potentielle Initiierung
fur instabiles Risswachstum in sich, da die Stabilitit des Craze bei stabilem Risswachstum von
der Spannung auf den Crazefibrillen, dem Blunting an der Rissspitze und der Fibrillenstruktur
bestimmt wird. Die instabile Rissausbreitung héngt somit von der stabilen Rissausbreitung des
Materials ab.

Diskontinuierliches Risswachstum stellt haufig den Mechanismus fiur langsames Risswachstum
in Polyethylen dar. Auf der Bruchflache entstehen Arrestlinien, die mit dem Auftreten von meh-
reren Blunting-Prozessen korreliert werden. Dieser Mechanismus wird auch ,,stick-slip*“-Mecha-
nismus genannt. Dieses allgemeingtltige Phdnomen wird nicht bei hohen Entschlaufungsraten
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beobachtet [28]. Bei hoher Tie-Molekul-Anzahl ist diskontinuierliches Risswachstum vor allem
als Rissmechanismus bei hohem Widerstand gegenuiber Ermidungsrissausbreitung [29] zu be-
obachten.

Ein Rissschichtmodell zur kinetischen Beschreibung des diskontinuierlichen Risswachstums in
Polyethylen entwickelten Chudnovsky u.a. [30]. Dabei besteht die Rissschicht aus dem Riss und
der Prozesszone vor der Rissspitze. Bei diesem Modell findet eine Kopplung der treibenden
Kraft fir das Wachstum der Risszone Xcgr und der Prozesszone Xpz statt.

Mehrfachcrazing bei PE mit einem Hauptcraze und mehreren Nebencrazes an oder in der Néhe
der Rissspitze beobachteten Strebel und Moet [31], Riemslag [24] sowie Ramsteiner [32]. Das
Mehrfachcrazing erhoht die Ausdehnung der plastischen Deformation, die AusmaRe des Blun-
tings und somit den Risswiderstand gegeniber stabilem Risswachstum [24].

Fir PE-LLD fand Clutton [33] im Gegensatz dazu einen Einzelcraze, dhnlich wie bei PS und
PMMA nur dicker, der sich als Einheit verformt und ab einer kritischen GréRe durch instabile
Rissausbreitung versagt.
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3. Prifmethoden fir die Spannungsrissprifung

Die Priifmethoden lassen sich hinsichtlich des Anlegens der Belastung in drei Gruppen gliedern,
namlich in die Prifungen bei konstanter Dehnung und gleichzeitig abnehmender Spannung
(Spannungsrelaxation), in die Prifungen bei konstanter Spannung und gleichzeitig zunehmender
Deformation (Zeitstandversuch) und in die Prifungen bei konstanter Spannungs- oder Deh-
nungsrate jeweils in den gewahlten Umgebungsbedingungen.

3.1.  Prifmethoden bei konstanter Dehnung

Bei diesen Prufungen wird der Probekorper verformt und diese Verformung konstant gehalten.
Durch die aufgezwungene Verformung wird in dem Probekdrper ein ein- oder mehrachsiger
Spannungszustand erzeugt, der infolge molekularer Relaxationsprozesse im Laufe der Zeit ab-
klingt. Diese Beanspruchungsart dient deshalb in erster Linie zur Beurteilung von Kunststoffen,
die in der Praxis langdauernden, konstanten VVerformungen unterworfen werden.

3.1.1. ASTM D 1693 ,,Standard Test Method for Environmental Stress-Cracking of Ethy-
lene Plastics” [8]

Eines der altesten Verfahren ist der sogenannte Bell-Telephone-Test, entwickelt von der Bell
Telephone Co. (USA) Anfang der 50er Jahre, als man beobachtete, dass Polyethylen-Kabel-
mantel beim Verbiegen plotzlich Risse bekamen, wenn sie zuvor mit seifenhaltigen Schmier-
mitteln in Berlihrung gekommen waren.

Bei diesem Verfahren werden 10 streifenférmige Probekdrper mit einem definierten Einschnitt
versehen (Bild 4 (A)), U-férmig um 180° gebogen und so in einer wassrigen Netzmittelldsung
(10 Vol.-% Igepal CO-630) von 50 °C bzw. 100 °C gelagert (Bild 4 (C)). Angegeben wird bei
der Routineprifung die prozentuale Anzahl der Probekdrper, die nach einer festgelegten Zeit
Fehler aufweisen (als Fehler werden alle mit blofem Auge sichtbaren Risse eingestuft). Im An-
hang der Norm wird dartber hinaus ein graphisches Verfahren beschrieben, mit dessen Hilfe
man den sogenannten 50 %-Fehlerpunkt (Fso), dies ist die Zeit in Stunden, innerhalb derer 50 %
(5 von 10) der Probekdrper Risse aufweisen, ermitteln kann.

]
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SPEC! ME(NB)H OLDER ©
Bild 4: Biegestreifenmethode fur flexible Materialien (Bell-Telephone-Test) nach ASTM D
1693

Die ASTM-Methode ist als Standardmethode weit verbreitet und ist z. B. auch in den Zulas-
sungsgrundsdtzen des DIBt [1] verankert. Das Verfahren hat jedoch u.a. den Nachteil, dass es
nicht automatisiert ist. Das Auftreten der Risse oder Briiche wird nur durch visuelle Uberprifung
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in festen Zeitabstdnden festgestellt und ist deshalb mit bestimmten Fehlern behaftet. Saeda und
Suazaka [34] entwickelten eine Apparatur, die unter Verwendung der Probenhalter aus dem
ASTM D 1693-Versuch, die Zeit bis zum Auftreten eines Bruchs mit Hilfe einer elektronischen
Messeinrichtung automatisch erfasst:

i

(]

Probenhalter (U-Schiene)

gebogener, streifenférmige Probekdrper
Schaft

Gewicht

elektrischer Kontakt

Auflageplatte

—
M\m
Mmoo w>

Bild 5: Automatisierte Prifeinrichtung (ORL-Methode, benannt nach dem Oita Research Labo-
ratory, Showa Denko, Japan [34])

3.1.2. Biegestreifenverfahren nach DIN EN 1SO 22088-3 [13]

Beim Biegestreifenverfahren nach DIN EN 1SO 22088-3 (friihere Ausgaben DIN EN ISO 4599
oder DIN 53499-3) wird in der ersten Stufe eine konstante Dehnung des Probekdrpers einge-
stellt, indem dieser auf eine kreisformige Schablone mit Radius r geklemmt wird. In dem zent-
ralen Bereich, wo der Probekorper an der Schablone eng anliegt, ergibt sich dabei eine Uberall
gleiche Randfaserdehnung e=d(2r+d) (Bild 6). Die Anordnung wird fur eine gewisse Zeit in das
Medium getaucht oder die Probe wird mit einem getrankten Filterpapier 0.4. auf der Oberseite
benetzt (Bild 6, rechte Abb.). Anschlielend wird in der zweiten Stufe die Indikatoreigenschaft
(z.B. Zugfestigkeit oder Bruchdehnung) an der vorgeschadigten Probe gemessen. Dies wird flr
eine Reihe von Dehnungen der ersten Stufe wiederholt. Die Indikatoreigenschaft wird dann als
Funktion der Dehnung aus der ersten Stufe aufgetragen.

Radius 62 mm entspricht
Randfaserdehnung 1,6 %*

Radius 110 mm entspricht
Randfaserdehnung 0,9 %"

Radius 200 mm antspricht
Randfaserdehnung 0,5 %"

Radius 1.000 mm enteprich
Randfaserdehnung 0,1 %"

* Bei Probekérperdicke
von 2,0 mm.

Bild 6: Biegestreifenverfahren nach DIN EN 1SO 2283-3 [13], Aufspannen der Probekorper auf
Schablonen, rechts mit aufgelegtem Textilstreifen fir das Medium
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3.1.3. Kugel- oder Stifteindrickverfahren nach DIN EN I1SO 22088-4 [14]

Beim Kugel- oder Stifteindriickverfahren nach DIN EN ISO 22088-3 (friihere Ausgaben DIN
EN ISO 4600 oder DIN 53499-1) werden in der ersten Stufe Kugel oder Rundstifte in ein mittig
angeordnetes Loch mit einem UbermaR eingedriickt (Bild 7). Durch Variation des UbermaRes
erhalt man eine Reihe von Probekdrpern mit konstanten Dehnungen. Diese Deformationsreihe
wird fur eine gewisse Zeit in das Medium getaucht. AnschlieBend wird in der zweiten Stufe die
Indikatoreigenschaft (z.B. Zugfestigkeit bei sproden Kunststoffen oder die Bruchdehnung bei
zahen Kunststoffen) an der vorgeschéadigten Probe gemessen. Die Indikatoreigenschaft wird
dann als Funktion der Deformationsstufe (UbermaR) aufgetragen.

Bild 7: Probekorper mit eingedriicktem Stift nach Medienlagerung

3.2.  Priufmethoden bei konstanter Spannung

Die Priifung mit konstant gehaltener Spannung erfolgt im Zeitstandversuch, der je nach Bean-
spruchung als Zug-, Biege- oder Innendruckzeitstandversuch bezeichnet wird. Bei diesen Pri-
fungen wird der Probekorper belastet und diese Belastung konstant gehalten. Durch die kon-
stante Spannung wird in dem Probekdrper ein Kriechprozess induziert, der zu einer zunehmen-
den Dehnung (Verformung) fuhrt. Diese Beanspruchungsart dient deshalb in erster Linie zur
Beurteilung von Kunststoffen, die in der Praxis langdauernden, konstanten Belastungen unter-
worfen werden.

3.2.1. Zeitstandzugversuch im Medium nach DIN EN I1SO 22082-2 [12]

Beim Zeitstandzugversuch nach DIN EN 1SO 22088-2 (fruhere Ausgaben DIN EN ISO 6252
oder DIN 53499-2) geschieht die Belastung durch Gewichte und ggf. Hebelmechanismen als
konstante Zugspannung eines ungekerbten Probekdrpers. Die Rissbildung kann im Prinzip tber-
all in der Parallelstrecke gleichzeitig einsetzen, weil die Spannung Uberall in der Parallelstrecke
des nicht gebogenen Probekorpers gleich ist. Dieser ist komplett in das Medium eingetaucht
(Bild 8). Gemessen wird die Zeit bis zur Rissbildung und bis zum Bruch. Bei kleinen Spannun-
gen fallen mitunter Rissbildung und Bruch zusammen, wenn wenige grof3e Risse entstehen, die
schnell die kritische GroRe erreichen.

Fur jede Priifspannung wird das arithmetische Mittel der Risshildungs- und/oder Bruchzeiten
berechnet und doppeltlogarithmisch als Funktion der Priifspannung aufgezeichnet.
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1 Oberer Trager

2 Obere Klemme

3 untere Klemme

4 Probekdrper (ungekerbt)
5 Umgebungsmedium

6 Glasbecher

7 Dampfungsunterlage

8 Trager

9 Zeitmel3-geréat

10 Gewichtsstiick

Bild 8: Beispiel fir eine Prifanordnung nach DIN EN 1SO 2283-2 [12]

3.2.2. Full Notch Creep-T (FNCT) nach 1SO 16770 [5]

Das Verfahren wurde von M. Fleil3ner 1987 als Labormethode verdffentlicht [35], um die Span-
nungsrissbestédndigkeit von Rohrwerkstoffen zu bewerten. Die mit diesem Verfahren ermittelten
Zeitstandkurven weisen die gleiche Abhangigkeit von der Spannung wie die Rohrinnendruckpr-
fung auf. Beim FNCT nach ISO 16770 [5] (auch geregelt in DIN EN 12814-3 [7] und in DVS
2203-4 BB 2 [4]) wird der Widerstand gegen langsames Risswachstum an Probek6rpern mit
quadratischem Querschnitt von 10 mm x 10 mm und einer mittig umlaufenden Kerbe (Tiefe der
Kerbe 17 % der Probekdrperdicke) ermittelt (Bild 9). Das Priifprocedere entspricht dem im Ab-
schnitt 3.2.1 beschriebenen Zeitstandzugversuch.

Fur jede Prifspannung wird das arithmetische Mittel der Bruchzeiten berechnet und doppeltloga-
rithmisch als Funktion der Priifspannung aufgezeichnet.

Bild 9: Probekdrper und prinzipieller Versuchsaufbau fir den FNCT, rechts Beispiel fiir eine
Prifanordnung mit 6 Stationen nach 1SO 16770 [5]
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3.2.3. Zeitstandzugversuch an gekerbten Probekdrpern nach DIN EN 14576[10]

Das Verfahren wurde Anfang der 90er Jahr von Kdrner am Geosynthetic Research Institute
(GRI) entwickelt und spater als ASTM D 5397 als sogenannter NCTL-Test (Notched Constant
Tensile Load Test, [9]) sowie in Europa als DIN EN 14576 [10] genormt.

Der NCTL-Test wird an Probekdrpern durchgefiihrt, die einseitig und mittig mit einer Rasier-
klinge gekerbt werden (Bild 10). Als Prifspannung wird 30 % der Streckspannung des Materials
bei Raumtemperatur gewahlt. Es wird die Zeit ermittelt, die bis zum Erreichen der Grenzdeh-
nung oder bis zum Bruch vergeht. Die Prifung wird in einer wéssrigen Netzmittellésung (10 %
Igepal CO-630) bei 50 °C durchgefiihrt.

Fur jede Prifspannung wird das arithmetische Mittel der Bruchzeiten berechnet und doppeltloga-
rithmisch als Funktion der Priifspannung aufgezeichnet.

) b 750 mm ————'1
g 2 !

1 r —3 |

\ r ] # I.)=E‘k=[" Qi]z_‘

= I l i

1 Kerbe (0,2 1) ) .
i £
t Dicke 8 E, 0 1 Mikrozeitschalter
2 2 Hebelarm am Drehpunkt

3 Messprobenhalter

L ; 3¢ —{| 4 Messprobe
5 Eintauchbehélter
(] \ 6 einstellbare Last

Bild 10: Probekdrper und Versuchseinrichtung fur den NCTL-Test nach DIN EN ISO 14576
[10]

3.3.  Priufmethoden bei konstanter Spannungs- oder Dehnungsrate

Bei diesen Prifmethoden werden die Spannung bzw. Dehnung proportional zur Versuchsdauer
erhoht. Es handelt sich um neuere Verfahren, von denen man sich insbesondere eine Verringe-
rung der Versuchsdauer verspricht.

Die Methode mit konstanter Spannungsrate entspricht dem Vorgehen im Zugversuch. Hierbei
nimmt die angelegt Spannung pro Zeiteinheit um einen konstanten Betrag zu. Damit soll das
Problem des klassischen Zeitstandzugversuches begegnet werden, dass bei einer unbekannten
Medium-Werkstoff-Kombination nicht bekannt ist, welche Spannung in realisierbaren Ver-
suchszeiten zum Versagen des Probekdrpers fuhrt. Das Spannungs-Dehnungsverhalten der Pro-
bekorper im Medium wird mit dem Spannungs-Dehnungsverhalten von Probekdrpern in Luft
verglichen. Am sogenannten Abweichungspunkt weicht das Verhalten der Medienkurven auf-
grund der einsetzenden Schédigung von denen in Luft ab. Durch eine weitere Steigerung der
Spannung nimmt die Dehnung starker zu als in Luft. Je weiter der Abweichungspunkt zu hohen
Spannungen und Dehnungen verschoben ist, desto geringer ist die Anfalligkeit gegen Span-
nungsrissbhildung.

Ein dhnliches Prinzip liegt der DIN EN ISO 22088-6 [16] zugrunde, wobei jedoch eine konstante
Dehnungsrate eingestellt wird. Bei dem Verfahren handelt es sich im Wesentlichen um eine
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Rangordnungsprifung, und es ist nicht zur Lieferung von Daten flr konstruktive Zwecke vorge-
sehen. Der Hauptvorteil der Priifung im Vergleich zu den in Teil 2 bis 5 von DIN EN 1SO 22088
beschriebenen Priifverfahren besteht in der Schnelligkeit, mit der die Empfindlichkeit fir ESC
einer bestimmten Kombination von Polymer und Umgebung bewertet werden kann.
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4. Ergebnisse zur Spannungsrissprifung

Nachfolgend werden Ergebnisse zur Spannungsrissbestdndigkeit von unterschiedlichen Poly-
ethylentypen und dargestellt. Das Hauptaugenmerk wurde auf die beiden Verfahren Bell-Test
nach ASTM D 1693 [8] und Zeitstandzugversuche (FNCT und NCTL-Test) gelegt.

4.1.  Spannungsrissbestandigkeit von LDPE/EVA Blends [37]

Die Mischungen fir die Untersuchung der Spannungsrissbestandigkeit wurden aus einem kom-
merziell erhéltlichen Polyethylen niederer Dichte (PE-LD) mit einer MasseflieBrate MFR von
0,28 g/10 min und einer Dichte von 0,920 g/cm? und einem Ethylen-Vinylacetat (EVA)-Copo-
lymerisat mit einem Vinylacetatgehalt von 28 Gew.-% hergestellt.

Die Mischungen wurden mit unterschiedlichen EVA-Gehalten in einem Extruder homogenisiert
und anschlielend zu Pressplatten weiterverarbeitet. Aus diesen Platten wurden die Probekorper
(Bild 11) entnommen und die Kerbe eingebracht.

o Diimensions in millimeters
I8 25 19.0 +0.2

38223 -01

L

Diapth 0.50-0.63
{the depth moest be uniform
alemg its depth)

A 4

130z 0.8

Bild 11: Probekdrper fir den Bell-Test nach ASTM D 1693 [37]

Die Priifung wurde in einer 10 Vol.-%igen Igepal CO-630-Lésung bei Temperaturen von 30, 50,
60 und 70 °C durchgefiihrt. Als Standzeit t; wird die Zeit definiert, nach der der erste von fiinf
Probekorpern mit bloBem Auge sichtbare Risse aufwies. Die Ergebnisse sind in der Tabelle 1
zusammengefasst:

EVA-Gehalt ts bei 30 °C ts bei 50 °C ts bei 60 °C ts bei 70 °C

[Gew.-%] [h] [h] [h] [h]
0,0 3 1 6 5
1,8 6 2 10 8
3,6 9 3 23 > 1.000
5,4 23 5 46 > 1.000
7,1 23 7 >1.000 > 1.000
8,9 > 1.000 > 1.000 > 1.000 > 1.000

Tabelle 2: Standzeit tf von LDPE/EVA-Blends in Igepal bei unterschiedlichen Temperaturen im
Bell-Test (> 1.000 bedeutet keine Risse nach 1.000 Stunden)

Der prozentuale Anteil der Standzeiten der einzelnen Probekorper in Abhéngigkeit der Prifdauer
ist im Bild 12 dargestellt:
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Bild 12: Standzeiten in Abhéngigkeit der Prifdauer im Bell-Test nach ASTM D 1693 bei unter-
schiedlichen Temperaturen [37]

Die Ergebnisse belegen, dass auch die Spannungsrissbestdndigkeit von flexiblen Polyethylenen
im Bell-Test untersucht werden kann. Die Abhéngigkeit der Spannungsrissbestandigkeit vom
EVA-Gehalt und von der Pruftemperatur kommt klar zum Ausdruck. Zu erkennen ist auch, dass
aufgrund der Spannungsrelaxation die Risse innerhalb einer bestimmten Zeit (in diesem Fall

etwa 200 h), oder Gberhaupt nicht mehr auftreten.

Ublicherweise sinkt mit steigender Temperatur die Zeit bis zum Auftreten von Sprodbriichen.
Bei den untersuchten Materialien trifft dies bei den Pruftemperaturen von 30 und 50 °C zu, bei
héheren Temperaturen ist dies jedoch nur fir die Variante ohne bzw. mit dem niedrigsten EVA-
Anteil der Fall, was auf den niedrigen Schmelzpunkt der EVA-Komponente von 50 °C zurlick-
zuflihren sein durfte. Wahrscheinlich verhindert die aufgeschmolzene EVA-Phase die Rissinitiie-
rung und das Risswachstum. Bei Polymermischungen muss deshalb stets der Schmelzpunkt der
Einzelkomponenten bei der Wahl der Priftemperatur beriicksichtigt werden.
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4.2.  Vergleich der Spannungsrissbestandigkeit von LDPE und HDPE im Bell-Test und
im Zeitstandzugversuch (Constant Load Test) [38], [39]

Bereits 1986 veroffentlichte Lustiger eine Gegentberstellung der Priifergebnisse der Prifung bei
konstanter Verformung (Bell-Test nach ASTM D 1693, Igepal-Losung, 50 °C) und im Zeit-
standzugversuch bei konstanter Belastung (Netzmittellésung, zweiseitig gekerbte Probekdrper).
Die Ergebnisse sind in der Tabelle 3 zusammengefasst:

Polyethylentyp Standzeit im Bell-Test | Standzeit im Zeitstandzugversuch
[h] [h]
Prifspannung 3,5 MPa | Prifspannung 9,0 MPa
PE-HD <1 4,7 0,6
PE-LD 20 1,9 verstreckt

Tabelle 3: Prifung bei konstanter Dehnung gegentiber Prifung bei konstanter Belastung

Es ist naheliegend, dass PE-HD schneller als PE-LD im Bell-Test bei konstanter Dehnung ver-
sagt. Auf der anderen Seite zeigen die gleichen Materialien die gegenteiligen Effekte im Zeit-
standzugversuch unter konstanter Spannung. Der Grund flr diesen scheinbaren Widerspruch
wird ersichtlich, wenn man sich den Verlauf der mechanischen Eigenschaften (Spannungs-Deh-
nungs-Kurve) vergegenwartigt (Bild 13).
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Bild 13: Prifung der Spannungsrissbestandigkeit von Polyethylen in Abhangigkeit der Streck-
grenze von PE-LD und PE-HD [38]

Wegen der relativ hohen Steifigkeit wird PE-HD im Bell-Test in der N&he oder oberhalb der
Streckgrenze beansprucht, und der Riss tritt in dem Bereich des gekrimmten Probekorpers auf,
in dem das Material direkt unterhalb der Streckgrenze beansprucht wird. Im Gegensatz dazu, ist
PE-LD mehr bruchempfindlich als PE-HD bei konstanter Belastung, da bei gleicher Belastung
die Streckgrenze beim PE-LD wesentlich né&her liegt als beim PE-HD. Unter den gleichen Prif-
bedingungen wird die Streckgrenze beim steiferen PE-HD bei weitem nicht erreicht.

Ahnliche Ergebnisse wie Lustiger [38] wurden bereits 1967 von Mark veroffentlicht [39]. Es
wird der Einfluss der Dichte von Polyethylen auf die Spannungsrissbestandigkeit, ermittelt im
Bell-Test nach ASTM D 1693 und im Zeitstandzugversuch dargestellt. Als Prifmedium diente
Netzmittel, die Pruftemperatur betrug 50 °C. Die Ergebnisse sind in der Tabelle 4 zusammenge-
fasst:
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Bell-Test nach ASTM D 1693

MFR [g/10 min] Dichte [g/cm?] Standzeit [h]
0,6 0,922 >1.000
0,7 0,940 >1.000
0,6 0,950 130
0,5 0,950 200
0,7 0,960 72
0,7 0,960 12

Zeitstandzugversuch

MFR [g/10 min] Dichte [g/cm?] Standzeit [h] bei 4,2 MPa
1,8 0,914 0,2
1,6 0,918 0,7
1,4 0,927 120
1,0 0,960 250

Tabelle 4: Spannungsrissbildung in Polyethylen bei konstanter Dehnung gegenuber Prifung bei
konstanter Belastung in einem Netzmittel bei 50 °C [39]

Im Biegetest ist das Spannungsrissverhalten von der Steifigkeit des Kunststoffs abhéngig, da
eine Anfangsdehnung vorgegeben wird. Die zur Einstellung der Anfangsdehnung erforderliche
Kraft steigt mit zunehmender Steifigkeit an, woraus héhere Spannungen an der Zugseite des
Prifkorpers resultieren. Bei Lagerung unterschiedlicher PE-Typen in Netzmittel bei erhohter
Temperatur fihrt eine zunehmende Dichte, d.h. Kristallinitdat und damit E-Modul, zu einer Ab-
nahme der Standzeit. Die Schmelze-MasseflieRrate (MFR) als MaR fir die Molmasse ist bei den
hier untersuchten PE-Werkstoffen nahezu konstant um den Einfluss der Molmasse vernachl&ssi-
gen zu kénnen.

Im Gegensatz zum Biegetest wird im Zeitstandzugversuch eine konstante Spannung vorgegeben,
die eine Dehnung des Prufkorpers bewirkt. Mit zunehmender Dichte, d.h. Steifigkeit, werden
diese Dehnungen geringer, was zu einer Verlangerung der Standzeiten flihrt. Die im vorliegen-
den Beispiel (Tabelle 4) fir die PE-Werkstoffe angegebene Zunahme der MFR-Werte kann nicht
als alleinige Ursache fur die deutliche Abnahme der Standzeiten angesehen werden. Vielmehr
scheint eine relative Unabh&ngigkeit der kritischen Dehnung vom Medium vorzuliegen und der
Einfluss der Dichte zu dominieren. Folglich werden fir PE-Werkstoffe mit hoherer Steifigkeit
bei konstanter Spannung langere Standzeiten ermittelt. Dabei bleibt natiirlich zu berlcksichtigen,
dass auch andere EinflussgréRen, insbesondere strukturelle Parameter, die Spannungsrissbestan-
digkeit beeinflussen. Die dargestellten Beispiele zeigen, dass die Beanspruchungsarten Biegung
und Zug entgegengesetzte Auswirkungen auf die Standzeiten bei der Lagerung in einem aktiven
Medium haben. Deshalb ist bei der Simulation des Einsatzgebietes eines Kunststoffes mit stan-
dardisierten Prufverfahren der Einfluss der Beanspruchungsart je nach Zustand im Fertigteil un-
ter Betriebsbedingungen zu berticksichtigen.

Bei Materialien mit unterschiedlichen Streckgrenzen liefern deshalb weder Spannungsrissversu-
che bei konstanter Dehnung noch bei konstanter Belastung zuverléssige Bewertungskriterien fir
die Beurteilung der Spannungsrissempfindlichkeit. Eine Verbesserung ware durch die Festle-
gung einer Belastung prozentual zur Streckspannung (z.B. 30 %) zu erzielen, wie dies in der
spateren Festlegung in der ASTM D 5397 im NCTL-Test [9] auch praktiziert wurde.
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4.3. NCTL Test an Dichtungsbahnen aus PE-HD [40], [41]

Hsuan verodffentlichte 1992 Versuchsergebnisse, die an finf handelstiblichen Dichtungsbahnen
aus PE-HD ermittelt wurden (Bild 14).
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Bild 14: Zeitstandkurven von funf unterschiedlichen Dichtungsbahnen im NCTL Test bei 50 °C
in wassriger 10%iger lgepal CO-630-L6sung [40]

Aufgetragen ist die relative Spannung, also die Prifspannung op bezogen auf die Streckspannung
oy (= Percent Yield Stress) tber der Standzeit (Mittelwert). Im Ubergang von duktilen zum
sproden Ast der Zeitstandkurve kdnnen sich unterschiedliche Verléufe ausbilden, siehe Bild 15
[41]:

(a)
1007

504 /Knee
257 |

Percent yield stress (%)

10 . , ; L . . Ductile
01 1 10 102 108 104 R . -
Failure time (hours) eglon TranSItlon

5 .

(b) EJ; 100 Nose Pomt
£ o _{’ 504 Brittle
T b = = e e = = = = - .
L m Region
oy ® I Percent 40 oot e g
8 * T Yi
5 ield .
10 T L =
R PR o (h1‘o2 | o Tt Stress > Tl;Satnsmon s
— allure ime (hours, ress .. S

© £ 100 (O'y) Transition :
w . .
8 . }ep 10 Time Y
£ i
- | _______ | [ | |
> 251 ﬁ\ 0.1 1 10 100 1000
f=
[y
[&]
s T
£ ' ' - A ' Failure Time (hour)

0.1 1 10 102 108 104

Failure time (hours)

Bild 15: Unterschiedliche Verlaufe der Zeitstandkurven im NCTL Test bei 50 °C in wassriger
10%iger Igepal CO-630-L6sung [41][40]
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Die ausschlaggebende Information, die man aus den Kurven gewinnt, ist der Beginn des sproden
Versagens, namlich der Zeitpunkt T; (Transition Time). Ein Material mit einem héheren T-Wert
hat eine hdhere Spannungsrissbestandigkeit als ein Material mit einem niedrigerem T-Wert. Ba-
sierend auf einer von der U.S. EPA finanzierten Forschungsarbeit wurde 1993 ein Anforde-
rungswert von 100 Stunden festgelegt (zwischenzeitlich auf 200 h bzw. 300 h angehoben).

Prinzipiell ist es moglich, durch Anhebung der Priiftemperatur, die Zeit bei spannungsrissbestan-
digen Materialien verkirzen (Bild 16, linkes Diagramm) oder bei weniger spannungsrissbestan-
digen Materialien durch Erniedrigung der Temperatur die Prifzeit zu verlangern, um statistisch
abgesichertere Werte zu erhalten (Bild 16, rechtes Diagramm).
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Bild 16: Einfluss der Priftemperatur auf die Verlaufe der Zeitstandkurven im NCTL Test in
wassriger 10%iger Igepal CO-630-L6sung [41][40]

Generell ist beim NCTL-Test, wie bei allen Zeitstandversuchen mit einer groRen Streubreite der
Ergebnisse zu rechnen. Ebenso ist bei den Versuchen zu beachten, dass fir Vergleichsuntersu-
chungen stets nur Proben mit gleicher Vorgeschichte miteinander verglichen werden durfen.
Hsuan hat den Einfluss der Vorgeschichte bei zwei PE-HD-Materialien untersucht [41], siehe
Tabelle 5:

Material Standzeit im Zeitstandzugversuch
[h]
Dichtungsbahn Pressplatte aus Granulat Pressplatte aus zerkleinerter Dich-
tungsbahn
PE-HD 1 245+£5% 59+£5% 64 +£9 %
PE-HD 2 490+ 10 % 297 £ 15% 342+ 4%

Tabelle 5: Einfluss der Probenherstellung auf die Standzeit im NCTL Test in wassriger 10%iger
Igepal CO-630-L6sung [41]

Die Ergebnisse belegen, dass Materialien mit der gleichen thermischen Vorgeschichte (Press-
platten aus Granulat bzw. aus der zerkleinerten Dichtungsbahn) ziemlich @hnliche Standzeiten
aufweisen. Im Gegensatz hierzu weisen die Dichtungsbahnen mit einer abweichenden thermi-
schen Vorgeschichte doch deutlich hohere Standzeiten auf. Die Pressplatten wurden mit einer
langen Abkuhlzeit hergestellt, um eine moglichst hohe Kiristallinitat zu erzielen. Demzufolge
sind auch die Standzeiten der Pressplatten niedriger. Auffallend ist auch, dass das Verhaltnis der
Standzeiten der Pressplatten zu den Dichtungsbahnen bei den beiden Polyethylenmaterialien
unterschiedlich ist, was auf das Polymer selbst oder auf die Herstellbedingungen der Dichtungs-
bahnen zurlickzufiihren sein durfte.
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4.4. NCTL Test an Dichtungsbahnen aus PE-HD [42]

In den Jahren 1999 bis 2001 wurden am Siiddeutschen Kunststoff-Zentrum (SKZ Wirzburg)
eine Reihe von Untersuchungen an Dichtungsbahnen aus PE-HD durchgefihrt [42]. In Tabelle 6
sind exemplarisch Standzeiten von drei Dichtungsbahnen aus unterschiedlichen PE-HD-Typen in
zwei unterschiedlichen Netzmittelldsungen gegenibergestellt. Angegeben sind jeweils die arith-
metischen Mittelwerte der Standzeiten von in der Regel funf Probekorpern.

Material Streck- Belastung (prozentuale Standzeit [h]
SIPETIONNLE) | SHABE SpEife) Arkopal N 150 Igepal CO-630
Lzl [%] (2 %-ig) (10 %-ig)

PE-HD 1 17,4 60 0,1
55 41 17
50 687
45 1236

PE-HD 2 16,6 60 1,9
55 54 3,4
52 41
50 774 144
48 222
45 802

PE-HD 3 19,5 45 26
40 338

Tabelle 6: Standzeiten von Dichtungsbahnen aus unterschiedlichen PE-HD-Typen im NCTL
Test in wassrigen Netzmittelldsungen aus Arkopal N 150 bzw. Igepal CO-630 [42]

Die Standzeiten sind in Igepal CO-630 generell niedriger als in Arkopal N 150, eine Korrelation
ist jedoch nicht gegeben.

Die erhebliche Streubreite der Ergebnisse und das unterschiedliche Verformungsverhalten der
einzelnen Probekdrper sind in Bild 17 exemplarisch dargestellt. Nach der spontan aufgebrachten
Belastung entsprechend der 55 %igen Streckspannung am Material PE-HD 1 stellen sich unter-
schiedliche Verformungsniveaus ein. Im weiteren Verlauf nimmt die Dehnung nur noch langsam
zu, bis der Riss fortschreitet und es schlieflich zum Bruch kommt, was an der abknickenden
Verformungskurve deutlich zu erkennen ist. Die Standzeiten von acht Probekdrpern schwanken
zwischen 20 h und 85 h, der Mittelwert liegt bei 41 h, die Standardabweichung bei 21 h (ca. 50
%!).
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Bild 17: Verformungsverhalten und Standzeiten im NCTL Test, Material PE-HD 1 bei einer Be-
lastung von 55 % der Streckgrenze in wassriger 2%iger Arkopal N 150-L6sung [42]

Tréagt man die Ergebnisse in das doppeltlogarithmische Diagramm gemaR ASTM D 5397 [9] ein
(Bild 18), so ist gut zu erkennen, dass die in der Norm idealisierten Kurvenverlaufe nur mit ho-
hem Prufaufwand zu ermitteln sind. Dies gilt insbesondere fiir die Bestimmung des Knickpunk-
tes (Ubergang vom duktilen zum sproden Versagen) als auch fiir die Bestimmung des Kurven-
verlaufs im Bereich des sproden Versagens, der einen extrem hohen Zeitaufwand erfordern
wirde.
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Bild 18: Standzeiten im NCTL Test, Materialien PE-HD 1 bis 3 in wassriger 2%-iger Arkopal N
150- bzw. 10%-iger Igepal CO-630-L6sung [42]
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4.5.  Spannungsrissbestandigkeit von Dichtungsbahnen aus flexiblem Polypropylen [43]

Nach den von Stevens verdffentlichten Untersuchungen, sind Dichtungsbahnen auf Basis fle-
xibler Polypropylene (FPO/TPO) unempfindlich gegeniiber Spannungsrissbildung, obwohl sie
wie die Polyethylene hoher Dichte zur gleichen Polymerfamilie der Polyolefine gehdren. Poly-
propylen weist gegeniiber PE-HD einen deutlich héheren Schmelzpunkt und einen wesentlich
breiteren Schmelzbereich auf (Bild 19).
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Bild 19: Typische Schmelzkurven fir Polypropylen und PE-HD ermittelt mittels Differential
Scanning Calorimetry (DSC) [43]

Im Bell-Test nach ASTM D 1693 traten in 10 %- und 100 %-igem lIgepal weder bei 23 °C, noch
bei 50 °C oder bei 95 °C bis 1.500 h Risse auf [43].

Im NCTL-Test in einer 5 %-igen Seifenldsung bei 50 °C traten an den Dichtungsbahnen aus fle-
xiblem Polypropylen bei Belastungen im Bereich von 5 % bis 55 % der Streckspannung aus-
nahmslos duktile Briiche und keine Sprodbriche auf. Bild 20 zeigt den typischen Verlauf der
aufgebrachten Belastung gegeniiber den Standzeiten, es ist kein Ubergang vom duktilen zum
Sprodversagen erkennbar. Demgegeniber zeigten PE-HD-Probekérper im gleichen Medium ein
frihzeitiges Versagen (Bild 20):
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Bild 20: Typische Darstellung der aufgebrachten Belastung gegentiber den Standzeiten zur Be-
stimmung des duktilen/sprdéden Ubergangs nach ASTM D 5397 [43]
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4.6. Full Notch Creep Tests (FNCT) an PE-HD [44]

Im Rahmen einer Diplomarbeit im Jahre 2005 wurde am Siiddeutschen Kunststoff-Zentrum
(SKZ Wirzburg) auch der Einfluss des Alters des Netzmittels Arkopal N 100 auf die Standzeit
im FNCT an zwei PE-HD-Materialien Giberprift [44], siehe Tabelle 7.

Material Netzmittelalter [h] Standzeit [h]
Arkopal N 100 (2 %-ig)
PE-HD A 171 261,2+ 28,5
Dichte 0,958 g/cm3 460 243,0 + 26,4
PE-HD B 171 36,4+ 3,1
Dichte 0,950 g/cm? 291 1316 +3.3
603 1326+ 2,8

Tabelle 7: Standzeiten von zwei PE-HD-Typen im FNCT bei 80 °C in Abhangigkeit des Alters
des Netzmittels Arkopal N 100 [44],
Ergebnisangabe: geom. Mittelwert + Standardabweichung

Die Abhéngigkeit der Standzeiten vom Alter des Netzmittels wird u.a. auf die Veranderung des
pu-Wertes in Verbindung mit dem Anstieg der Leitfahigkeit innerhalb der ersten 200 h in Ver-
bindung gebracht. Damit einher geht auch eine Verringerung der Konzentration an aktivem
Netzmittel in der Pruflosung. Dies hat zur Folge, dass je alter die Netzmittell6sung ist, desto ho-
here Standzeiten erwartet werden kénnen.

Kratochvilla [45] bestatigt den Einfluss des Alters des Netzmittels Arkopal N 100 auf die Stand-
zeiten im FNCT (Bild 19) und schlagt die Messung der Oberflachenspannung als leicht zu be-
stimmende MessgroRe vor, um das Alter, die Homogenitat und auch die Konzentration der Ten-
sidldsung direkt zu beurteilen. Fur Arkopal N 100-Konzentrationen gréfier 0,5 % ist kein Unter-
schied in der Oberflachenspannung mehr zu erkennen, die Losung befindet sich somit im Satti-
gungsbereich.

In ISO 16770 [5] wird empfohlen, eine 14-tadgige Konditionierungsphase bei Priftemperatur ein-
zuhalten und nach einer Gebrauchsdauer von 2.500 h die Wirksamkeit mit Referenzproben zu
uberprufen. Davor ist das Netzmittel geringfiigig wirksamer. In Bild 21 ist ersichtlich, dass nach
2.500 h die Beschleunigungswirkung des Netzmittels sich reproduzierbar je nach verwendetem
Geréat anders verhélt. Im Gerédt 1 nimmt die Beschleunigungswirkung mit anfanglichen Versa-
genszeiten von etwa 45 h (auf danach 33 h) zu. Im Gerat 2 zeigt sich dagegen der zu erwartende
Anstieg der Standzeiten auf etwa 85 h. Anhand von py-Wert- und Oberflachenspannungs-Mes-
sungen zeigte sich, dass das Netzmittel derselben Charge in beiden Geréten einem unterschiedli-
chen Alterungsverhalten unterlag und deshalb auch unterschiedliche Prifergebnisse lieferte.
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Bild 21: Standzeiten im FNCT von zwei PE-HD-Materialien (PE 80) in zwei Netzmitteln (Arko-
pal N 100 und N 110) in zwei Geraten [45]
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4.7.  Neuere Entwicklungen bei der Bestimmung der Spannungsrissbestandigkeit von
Polyethylen

Kurelec et al fiihrten in einer Veroffentlichung 2005 den Nachweis, dass der Widerstand gegen
langsames Risswachstum in Polyethylen an Hand eines einfachen Zugversuches bei 80 °C vor-
hergesagt werden kann [46]. Es wurde gezeigt, dass flr verschiedene Homo- und Copolymerty-
pen die Neigung der Spannungs-Dehnungs-Kurve im sog. Verfestigungsbereich (Bereich 6 in
Bild 22) nach dem stationdren plastischen FlieRen (Bereich 5) mit der gemessenen Span-
nungsrissbestandigkeit korreliert.
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Bild 22: Ereignisbezogene Interpretation der Deformationsphasen im Zugversuch [47]

Eine Grundvoraussetzung fur das Fortschreiten eines Risses ist natiirlich die Anwesenheit einer
ausreichend grof3en Triebkraft, d.h. einer Zugspannung senkrecht zum Riss. Der Mechanismus
des langsamen Risswachstums (engl.: slow crack growth, SCG) beinhaltet dann mehrere Schritte

([48], [23]):
» nach der Rissinitiierung (Kerben, Kratzer oder andere Oberflachendefekte) bilden sich
Mikroporen an der Rissspitze (Bild 23 a und 23 b)

» anschlieBend beobachtet man eine Zunahme der PorengréRe. bedingt durch das langsame
Zusammenwachsen der Mikroporen (Bild 23 ¢ und 23 d)

» das Material zwischen den Poren wird stark gestreckt und bildet Fibrillen, bestehend aus
hoch-orientiertem Material (Bild 23 e). Dieser Prozess wird auch als Crazing bezeichnet

» die Geschwindigkeit des Risswachstums wird jetzt von der Starke der Fibrillen bzw. ih-
rem Widerstand gegen eine weitere Dehnung bestimmt — bevor es zum endgultigen
Bruch kommt (Bild 23 f)
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Bild 23: Mechanismus des langsamen Risswachstums am Beispiel des gering verzweigten Poly-
ethylens [23]

McCarthy hat diesen Mechanismus in Bezug gebracht zum Verformungsverhalten im uniaxialen
Zugversuch, siehe Bild 24 [48].
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Bild 24: Schematische Darstellung der Verfestigung der Fibrillen durch Kaltverformung in ei-
nem Riss und der Bezug zur Verformung im uniaxialen Zugversuch [48]

Die von Kurelec vorgestellten Ergebnisse bestéatigen, dass das langsame Risswachstum (slow
crack growth, SCG) in Polyethylen bestimmt wird durch den Bruch der aus hoch-orientiertem
Material bestehenden Fibrillen innerhalb des Risses, was wiederum bestimmt werden kann durch
die Verfestigung durch Kaltverformung in einer Zugversuchskurve. Ein Material mit einer star-
ken Kaltverformung wird die Dehngeschwindigkeit erniedrigen und dementsprechend wird die
Zeit bis zum Bruch deutlich erh6ht. Wenn man sich die Tatsache vor Augen fuhrt, dass der Wi-
derstand gegen langsames Risswachstum von Polyethylen gewdohnlich durch langwierige und
aufwendige Prifungen an gekerbten Probekorpern in Kontakt mit bestimmten Fllssigkeiten un-
tersucht wird, bietet der Ansatz von Kurelec [46] eine Mdglichkeit, die Informationen Uber das
langsame Risswachstum in wesentlich vereinfachter und schnellerer Form zu erhalten.

Die Untersuchungen von Kurelec et al wurden an gestanzten Probekérpern (Typ 3 nach 1SO 37)
aus Pressplatten bei 80 °C und einer Priifgeschwindigkeit von 10 mm/min bis zu einer Gesamt-
dehnung von 1.200 % vorgenommen. Bild 23 stellt die Ergebnisse der Zugversuche den Ergeb-
nissen der Spannungsrissbestandigkeitsprifung (Zeitstandzugversuch bei 75 °C, 3 MPa, in einer
wassrigen Netzmittelldsung aus Rhodacal DS50 an gekerbten Probekdrpern) gegeniber. Als
KenngroRe fir das Verhalten im Zugversuch wird der ,,Verfestigungsmodul* Gp (in MPa) her-
angezogen.
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Bild 25: Abhangigkeit der Spannungs-Dehnungs-Kurven von acht Cr- und zwei bimodalen PE-
HD-Typen und der Zeitdauer im Zeitstandzugversuch, ausgedriickt als wahre Span-
nung-wahre Dehnung, ermittelt bei 80 °C und 10 mm/min [46]

Die Korrelation des Verfestigungsmoduls Gp bei 80 °C mit den Ergebnissen der traditionellen
Spannungsrissbestandigkeitsprifungen wurden in einer spéteren Arbeit von McCarthy et al an
vier unterschiedlichen PE-HD-Materialien nochmals bestétigt [48].

Eine weitere Vereinfachung des Zugversuches stellt der Ansatz von Cheng dar, der den Zugver-
such bei Raumtemperatur mit einer Standard-Zugprifmaschine und der Ermittlung der Kraft-
Weg-Kurve beschreibt [49], ebenfalls auf der Theorie basierend, dass der Kettenentknduelungs-
effekt und der Riss der hochorientierten Fibrillen bei der Entstehung der Spannungsrisse und bei
der Verfestigung im Zugversuch korreliert, siehe Bild 26.
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Bild 26: Korrelation der Versagensmechanismen bei der Spannungsrissbildung und bei Zugbe-
anspruchung im uniaxialen Zugversuch [49]
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Die Versuche wurden an schulterférmigen Probekorpern bei niedrigen Dehngeschwindigkeiten
von 0,5 mm/min und 7 mm/min mit einer konstanten Dehngeschwindigkeit bis zum Bruch nach
ASTM D 638 durchgefuhrt. Neben dem Verfestigungsmodul Gp wurde eine weitere Kenngrolie,
namlich die Dehnungsféhigkeit des polymeren Netzwerkes bei Zugverformung, ausgedriickt als

»hatural draw ratio* (NDR) ermittelt:

_ Probekorperlange zu Beginn der Verfestigung
B urspringliche Lange des Probekdrpers

NDR

Niedrige NDR-Werte korrelieren direkt mit einer hohen Standzeit im Spannungsrissversuch
NCTL, siehe Bild 27.
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Bild 27: Korrelation der Standzeit im Spannungsrissversuch NCTL mit dem NDR bei verschie-
denen PE-HD-Typen bei Raumtemperatur und einer Dehngeschwindigkeit von 0,5

mm/min [49]
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5 Zusammenfassung, Ausblick

Das Phanomen des langsamen Risswachstums (slow crack growth SCG) von Polyethylen ist aus
wissenschaftlicher und aus praktischer Sicht von grofem Interesse. Eine kaum noch zu tber-
schauende Vielzahl an Untersuchungen wurde inzwischen durchgefuhrt, um das Verhalten qua-
litativ und quantitativ zu beschreiben. Bei all diesen Versuchen steht im Vordergrund die Redu-
zierung der Prifzeiten, um innerhalb kirzerer Zeitrdume zuverlassige Vorhersagen zur Emp-
findlichkeit gegeniiber umgebungsbedingter Spannungsrissbildung (ESC) treffen zu konnen.
Hierzu bedient man sich des Einsatzes von Netzmitteln.

Inzwischen sind in der Literatur vermehrt Zweifel aufgekommen, dass die Priifung an gekerbten
Probekdrpern in wassrigen Netzmittellosungen ausschliel3lich das Phdnomen des langsamen
Risswachstums widerspiegeln ([50], [51], [52]). Die Versagenszeit in den Spannungsrissversu-
chen wird vom Netzmittel in entscheidender Weise beeinflusst, hdngt aber auch vom Polyethy-
lentyp, den Prifparametern wie Spannung und Temperatur ab. Die Wirksamkeit des Netzmittels
hangt von der Spannung, die die Risswachstumsgeschwindigkeit beeinflusst, der Temperatur,
vom PE-Typ und von der chemischen Struktur des Netzmittels ab. Es ist somit generell nicht
mdoglich, die Verklrzung der Versagenszeit bei Verwendung von Netzmitteln im Vergleich zu
Luft oder Wasser eindeutig anzugeben. Eine Korrelation zwischen verschiedenen Netzmitteln
(Igepal CO-630, Arkopal N-100, N-110 und N-150 sind Nonylphenolethoxylate (NPE) beste-
hend aus einem aromatischen Phenol-Teil in der Mitte mit einer hydrophoben Nonylgruppe auf
der einen Seite und einer hydrophilen, polaren Ethoxylatkette mit 9, 10, 11 oder 15 Ethylenoxid-
Einheiten in der anderen Seite, was unterschiedliche Beschleunigungsfaktoren zur Folge hat) ist
ebenso generell nicht moglich.

Die bisher vorliegenden Erfahrungen mit Prifmethoden zur umgebungsbedingten Spannungs-
rissbildung von Polyethylen lassen sich somit wie folgt zusammenfassen:

= im groRen "ESC-Methodenzoo™ gibt es eine Vielzahl an Prifmethoden, mit jeweils einer
Vielzahl an unterschiedlichen Prifparametern und Priifbedingungen

= allen Prifmethoden ist eine groRe Streubreite der Ergebnisse gemeinsam sowohl was die
Vergleichbarkeit als auch die Reproduzierbarkeit anbelangt

= eine Korrelation der Priifmethoden untereinander ist nicht gegeben, allenfalls fihren unter-
schiedliche Prifmethoden zu gleichen Rangordnungen, was jedoch fur jeden Einzelfall auf-
wendig nachgewiesen werden muss

= der sogenannte Bell-Test nach ASTM D 1693 ist eine Standardmethode, die seit Anfang der
50er Jahre insbesondere in der Kabelindustrie verwendet wird. Dem Nachteil der langen
Prifzeiten und der geringer Differenzierung stehen der Vorteil der praxisndheren Beanspru-
chung (konstante Verformung) und die Vielzahl an vorliegenden Ergebnissen gegenuber.
Dichtungsbahnen aus Polyethylen kdnnen nur dauerhaft ihre Dichtfunktion erfillen, wenn
ihre Verformung beschrankt wird, eine dauernd einwirkende Last fuhrt friher oder spater
zum Versagen.

=  fir Dichtungsbahnen aus Polyethylen hoher Dichte (PE-HD) wurde Anfang der 90er Jahre
insbesondere in den USA (ASTM D 5397) in neuerer Zeit auch in Europa (EN 14576) der
NCTL Test eingefiihrt. Die Ermittlung des gesamten duktilen und sproden Bruchverlaufs in
Abhéngigkeit der aufgebrachten Belastung ist mit erheblichem Aufwand und mit erhebli-
chen Streuungen verbunden. Ob Einzelpunktfestlegungen (z.B. Standzeit >200 h bei 30 %
der Streckspannung) ein Qualitatskriterium darstellen ist mit einem groRen Fragezeichen zu
versehen, wenn man sich die tatsdchlichen Kurvenverldufe im Gegensatz zu den idealisier-
ten Normkurvenverlgdufen vor Augen halt (Bild 18). Um in den Bereich der Sprédbriiche zu
gelangen, mussten niedrige Belastungen angesetzt werden, die zu noch weit langeren Prif-
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zeiten fihren wirden.

= der aktuell aussichtsreichste Weg flr die Weiterentwicklung der Priifungen zur Spannungs-
rissbestandigkeit von teilkristallinen Polyethylenmaterialien wird in der Uberpriifung der
Anwendbarkeit der im Abschnitt 4.7 beschriebenen neuen Testmethoden gesehen, die auf
das Verhalten im standardisierten Zugversuch an standardisierten Probekdrpern aufbauen
und den riesigen Vorteil der kurzen Prifzeiten, der einfachen Testmethodik und der sehr
niedrigen Streuung haben. Viele nachteilige Einflussfaktoren der bisher tblichen Prifme-
thoden (Probekorperherstellung, Einbringen der Kerbe, Anordnung und Ausbildung der
Kerbe, Hohe der Belastung, Wahl der Umgebungsbedingungen wie Priifmedium, Tempera-
tur etc., Stabilitdt der Prifmedien) spielen bei den standardisierten Zugversuchen keine
Rolle mehr.

Die Prifmethode durfte zudem sowohl fir die Materialentwicklung als auch flr die Einstu-
fung der Spannungsrissempfindlichkeit (zumindest fir die relative ESC-Empfindlichkeit)
von Formmassen und Dichtungsbahnen aus Polyethylen anwendbar sein. Gegenliber den im
Vergleich zu den in den Teilen 2 bis 5 von DIN EN ISO 22088 beschriebenen Prifverfahren
liegen die Hauptvorteile der Prifung in der Schnelligkeit, mit der die Empfindlichkeit fur
ESC bewertet aber auch dass die Prifung in jedem fiir die mechanische Prifung von Kunst-
stoffen mit einer Zugpriifmaschine ausgestattetem Priflabor durchgefiihrt werden kann.

= Der neue Ansatz, die Spannungsrissempfindlichkeit im Zugversuch zu ermitteln, wurde von
Kurelac bei 80 °C und einer Prifgeschwindigkeit von 10 mm/min entwickelt und von
Cheng auf die Prifung bei Raumtemperatur bei einer Prifgeschwindigkeit von 0,5 mm/min
vereinfacht - in beiden Féllen ohne Netzmittel und an ungekerbten schulterférmigen Probe-
korpern. Als Kriterien wurden von Kurelac und spater von McCarthy der ,,Verfestigungs-
modul Gp*“ bzw. von Cheng das sog. NDR (natural draw ratio) herangezogen.

Es wird abschliefend empfohlen, die Anwendbarkeit dieser Zugversuche auf die tUblichen
Dichtungsbahnen aus Polyethylen anhand von Vergleichsversuchen mit den gebrauchlichen
SCR-Versuchen (ASTM D 1693, ASTM D 5397/DIN EN 14576) zu uberprifen bzw. nach-
zuweisen.
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