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Kurzfassung

Die grofdte Herausforderung bei der Verwendung von PEHD-Dichtungsbahnen ist das mogliche
Versagen durch langsames Risswachstum. Traditionelle Versuche wie der Notched Constant
Tensile Load (NCTL) Versuch verwenden gekerbte Messproben, Netzmittel und erhdhte
Temperaturen, um die Standzeiten zu verkirzen. Bei Rohstoffen mit hoher
Spannungsrissbestandigkeit werden diese NCTL-Prifzeiten jedoch trotzdem extrem lang.
Zudem hangen sie stark von den Prifbedingungen ab, was oft zu einer schlechten

Langzeitreproduzierbarkeit flhrt.

Eine neue Prifmethode zur Bestimmung des Widerstandes von PEHD-Werkstoffen gegen
langsames Risswachstum verwendet einen Zugversuch bei 80 °C. Der Anstieg einer solchen
Zugversuchskurve im Dehnverfestigungsbereich (Verstreckmodul) korreliert gut mit den
gemessenen Versagenszeiten, die mit konventionellen Spannungsriss-Widerstands-Versuchen
bestimmt wurden. In dieser Verdffentlichung wird gezeigt, dass der Verstreckmodul-Versuch
(Strain Hardening Test) auch zur Bestimmung der Spannungsrissbestandigkeit von PEHD-
Dichtungsbahnen verwendet werden kann. Es wurden sehr gute Korrelationen zwischen dem

Verstreckmodul und den Versagenszeiten im Einpunkt-NCTL-Versuch gefunden.

1. Einleitung

Polyethylen hoher Dichte (PEHD) ist in technischen Anwendungen wie in Wasser- und
Gasleitungen oder in Kunststoffdichtungsbahnen (KDB) aufgrund der vielseitigen
Verwendbarkeit weit verbreitet. Typischerweise werden Nutzungsdauern von 50 Jahren oder
mehr von diesen Produkten verlangt. Dabei wird der Widerstand gegen langsames

Risswachstum als eine der wichtigsten Materialeigenschaften fir das Langzeitverhalten
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betrachtet. Neuere Schadensfalle an KDB zeigen, dass Spannungsrisse zu dramatischen
Schaden flhren kénnen (Abb. 1).

Abbildung 1:  Schaden an einer PEHD-Dichtungsbahn durch Spannungsrissversagen
(Bild von GSE Lining Technology)

Eine Vielzahl von verschiedenen beschleunigten Prifverfahren (Hsuan and Koerner, 1993)
wurden im Laufe der Jahrzehnte entwickelt, um den Spannungsriss-Widerstand von Polyethylen-
Werkstoffen abschatzen zu koénnen. Die meisten von ihnen erfordern die Verwendung von
gekerbten Messproben unter Einbeziehung von speziellen Flissigkeiten (z. B. Netzmitteln) und
erhéhten Temperaturen. Fir PE-Rohrmaterialien ist der Full Notch Creep Test (FNCT, ISO
16770) weit verbreitet wahrend fir PEHD-Dichtungsbahnen der Notched Constant Tensile Load
(NCTL, ASTM D 5397) Versuch das Standard-Prifverfahren zur Beurteilung der
Spannungsrissbestandigkeit ist. Mit der fortwdhrenden Verbesserung der PEHD
Rohstoffqualitdten beziglich besserer Spannungsrissbestandigkeit werden die Prifzeiten im
Zeitstandversuch inzwischen extrem lang. Zudem hangen die Versagenszeiten sehr stark von
den Prifbedingungen ab, was zu einer groRen Streuung von Prifergebnissen aus
verschiedenen Pruflaboren fuhrt. Aus diesen Grinden besteht ein groler Wunsch nach
schnelleren und genaueren Prufmethoden zur Beurteilung der Spannungsrissbestandigkeit von

Polyethylenprodukten wie PEHD-Dichtungsbahnen.
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2. Anforderungen an PEHD-Dichtungsbahnen

PEHD-Dichtungsbahnen werden fir unterschiedlichste Anwendungen eingesetzt. Nach dem
allgemeinen Stand der Technik missen diese KDB bestimmten Mindestanforderungen
entsprechen. Demnach kann von einer Mindest-Nutzungsdauer von 25 Jahren ausgegangen
werden, wenn die KDB mit Boden Uberdeckt sind, mindestens 1 mm dick sind und den
Anforderungen der Tab. 1 geniigen. Bei freiliegenden KDB werden dickere Bahnen eingesetzt -
je nach Dauer der Freiliegezeit. Typische Anwendungen fir eine ,Standard-Dichtungsbahn® sind
Schlammteiche (Klarteiche und

Wasserkanéle, Sedimentationsanlagen),

Gewasserbewirtschaftung (Fischteiche), Auffangwannen und Bauwerksabdichtungen.

Tabelle 1:  Anforderungen an PEHD-Dichtungsbahnen fiir eine «Standardanwendung»
Eigenschaften Prifverfahren Einheit Anforderungen
Dicke d ISO 9863-1, Anhang mm -10 % dnom
(kleinster Einzelwert
aus 10 Messwerten)

Dichte (der Bahn) p ISO 1183 g/cm? 0.940<p<0.949
RuBgehalt (RG) ISO 11358 oder ASTM D1603 - 20%<RG<26%
Malhaltigkeit Al ISO 14632, - £20%

100 x 100 mm, 120°C, 1 h
Zugfestigkeit bei Bruch Opax ISO 527-3, MPa >26"
Streckspannung o, Typ 5, 100 mm/min MPa 19+3
Dehnung bei Bruch €5 - >700% "
Streckdehnung ¢, - 210 %
Zugfestigkeit bei Bruch Opax MPa >16 " (strukturiert)
Streckspannung oy MPa 19 + 3 (strukturiert)
Dehnung bei Bruch €5 - > 100 % " (strukturiert)
Streckdehnung ¢, - = 10 % (strukturiert)
Verformung ISO 12236 mm =120
bei Stempeldurchdriickkraft >70 (strukturiert)
Verformung beim Berstversuch DIN 61551, & =2 500 mm - 215 %
OIT Standard (OIT) ISO 11357-6, 200°C min 2100
OIT High pressure (HP OIT) ASTM D5885, min =200

150°C, 3.4 MPa O,
Spannungsrissbestandigkeit EN 14576, (SP-NCTL) h =400
Verstreckmodul <G> SKZ GB-1 MPa 230
Oxidationswiderstand EN 14575,
-HP OITY or 90 d, 85°C, Warmeofen - >80 %
- Std OITY - 255 %
= Omax R - =80 %
SEA - >80 %
Witterungsbestandigkeit EN 12224,
-HPOITY 350 MJ/m?, UV-Strahlung - >50 %
= Omax R - 285 %
- Emax ") - >85 %

Y Mittelwert, ? Einzelwert, ¥ bezogen auf den Anlieferungszustand, ¥ fiir glatte KDB
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PEHD-Dichtungsbahnen, die den héchsten Anforderungen genigen sollen (Tab. 2), werden mit
Mindestdicken von 1,5 bis 2 mm (in deutschen Deponien mit Dicken von 2,5 mm) verwendet. Die
Nutzungsdauern von Uberdeckten KDB betragen dann 50 bis 100 Jahre und noch mehr. Diese

“High-performance” KDB werden fur kritische Anwendungen eingesetzt wie Deponien, im

Bergbau, in Dammen, fiir schwimmende Oberflachenabdeckungen und in Tunneln.

Tabelle 2:  Anforderungen an «High performance» PEHD-Dichtungsbahnen
Eigenschaften Prufverfahren Einheit  Anforderungen
Dicke d ISO 9863-1, Anhang mm -10 % dnom
(kleinster Einzelwert
aus 10 Messwerten)

Dichte (der Bahn) p ISO 1183 g/lcm? 0.940<p<0.949
RuBgehalt (RG) ISO 11358 oder ASTM D1603 - 20%<RG<26%
MaRhaltigkeit Al ISO 14632, - <20%

100 x 100 mm, 120°C, 1 h
Zugfestigkeit bei Bruch Opax ISO 527-3, MPa >262?
Streckspannung o, Typ 5, 100 mm/min MPa 18+2
Dehnung bei Bruch €5 - >750 % 2
Streckdehnung €, - 210 %
Zugfestigkeit bei Bruch Opax MPa > 16 ? (strukturiert)
Streckspannung o, MPa 18 £ 2 (strukturiert)
Dehnung bei Bruch €g - > 400 % 2 (strukturiert)
Streckdehnung ¢, - 210 % (strukturiert)
Verformung ISO 12236 mm =120
bei Stempeldurchdrtickkraft >100 (strukturiert)
Verformung beim Berstversuch DIN 61551, & =500 mm - 230 %
OIT Standard (OIT) ISO 11357-6, 200°C min =100
OIT High pressure (HP OIT) ASTM D5885, min =800

150°C, 3.4 MPa O,
Spannungsrissbestandigkeit EN 14576, (SP-NCTL) h = 1500
Verstreckmodul <Gp> SKZ GB-1 MPa 232
Oxidationswiderstand EN 14575,
-HP OITY or 90 d, 85°C, Warmeofen - >85%
- Std OITY - 275 %
- O Y - 290 %
- Ema Y - 290 %
Witterungsbestandigkeit EN 12224,
-HPOITY 350 MJ/m?, UV-Strahlung - >85%
- Oy Y - 290 %
- DY - 290 %
Bestandigkeit ISO 13438,
im Hochdruck-Autoklav 30 d, 80°C, 50 bar O,,
- O )4 pH2 und pH10, - >50 %
- e DY Hochdruck-Autoklav - >50 %

R Mittelwert, 2 Einzelwert, 3 bezogen auf den Anlieferungszustand, ) fir glatte KDB
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Far spezielle Anwendungen kdnnen noch weitere Anforderungen an KDB gestellt werden:

— Wasserdichtheit (EN 14150)

— Gasdichtheit (ASTM D1434)

— Chemische Bestandigkeit fir den Deponiebau (EN 14414)

— Bestandigkeit gegen Auslaugung (EN 14415)

—  Wourzelbestandigkeit (EN 13948)

— Rhizombestandigkeit (FLL, 2008)

— Scherfestigkeit in den Kontaktflachen zu Boden oder anderen Geokunststoffen (ISO
12957-1)

— Mikrobiologische Bestandigkeit (EN 12225)

Die meisten Priufverfahren sind fur KDB bestens bekannt. Die neuen Untersuchungsmethoden

zur Spannungsrissbestandigkeit werden in den nachfolgenden Kapiteln erlautert.

3. Langsames Risswachstum in Polyethylen

Der Widerstand gegen langsames Risswachstum ist zu bertcksichtigen, wenn zwar die im
Bauteil auftretenden Spannungen kleiner sind als die Streckspannung des Materials, aber
Inhomogenitaten im Bauteil, wie Kratzer, Pigmente, Rilckstande aus der Katalyse,
festigkeitsmindernd wirken. Der gesamte Versagensmodus ist sprod und der Rissfortschritt
erfolgt Uber einen sogenannten Craze-Crack-Mechanismus, welcher mit einer Deformationszone
oder plastischen Zone beginnt, die sich an der Spitze eines fortschreitenden Risses bildet.
Solche Deformationszonen bestehen aus mikroskopischen Hohlraumen (Poren), die wachsen
und sich verbinden, um ein zusammenhangendes Netzwerk aus hochverstreckten
Materialstrangen, den sogenannten Fibrillen zu bilden. Dieser Craze-Crack-Mechanismus, von
der Entwicklung einer plastischen Zone hin zum Versagen der Fibrillen innerhalb eines Crazes,
wird als eine dreistufige Entwicklung betrachtet, d. h. Einleitung, Fortpflanzung und der Craze-
Crack-Ubergang (Abb. 2).
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a) schematische Darstellung b) REM-Aufnahme (O’Connell et al., 2002)

Abbildung 2:  Craze in Polyethylen

Weil das langsame Risswachstum ein sehr langsamer Prozess ist, wird die Prifung solcher
Langzeiteigenschaften haufig beschleunigt durch den Einsatz von Netzmitteln und die
Anwendung von erhéhten Temperaturen. Solche Prifungen wie der FNCT (ISO 16770) oder der
NCTL-Versuch (ASTM D5397) erheben den Anspruch dahingehend entwickelt worden zu sein,
dass der Versagensmechanismus der gleiche ist wie der beim langsamen Risswachstum. Die
Rolle der Netzmittel und der erhéhten Temperaturen (80 °C im Falle von FNCT und 50 °C im
Falle von NCTL) ist es, durch die Plastifizierung der amorphen Phase und Interaktion mit den
kristallinen Bereichen der Fibrillen Gber die Tie-Molekiile Kettenverschiebungen zu erleichtern

und damit den Vorgang des langsamen Risswachstums zu beschleunigen.

Abbildung 3:  gekerbter Probekoérper in einem NCTL-Versuch
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Die Versagenszeiten hangen neben den verwendeten Netzmitteln auch stark von den
Stromungsbedingungen im Prifmedium und der Qualitédt der Kerbe (Abb. 3) ab. Aus diesem
Grund ergeben die Prifergebnisse aus verschiedenen Laboren oft stark abweichende
Versagenszeiten. Durch die fortdauernde Verbesserung der PE-Rohstoffqualitat hin zur
besseren Bestandigkeit gegen langsames Risswachstum werden die Priifzeiten in klassischen
Zeitstandtests inzwischen extrem lang. Mit der Entwicklung von sogenannten PE100 RC
Rohrqualitaten werden FNCT Versagenszeiten von mehr als einem Jahr erreicht, wo also schon
die thermo-oxidative Alterung die dominierende Rolle zu spielen beginnt. Somit ist das Versagen
nicht mehr durch das langsame Risswachstum sondern durch thermo-oxidative Alterung des
Materials begrenzt. Wegen der genannten langen Priifzeiten und der groRen Abhangigkeit der
Versagenszeiten von einer Vielzahl von Prifbedingungen (z. B. Art und Alter des Netzmittels)
gibt es einen grolken Bedarf an schnelleren, verlasslicheren und stabilen Prifmethoden, um die

Bestandigkeit von PE-Werkstoffen gegeniiber langsamen Risswachstums vorherzusagen.

4. Verstreckmodul als ein Mal3 der Spannungsrissbestandigkeit von PEHD

Kurelec et al. (2005) flihrten mit einem einfachen Zugversuch bei 80 °C - ohne die Verwendung
von Netzmitteln - eine neue Prifmethode zur Bestimmung des Widerstands von PE-
Rohrmaterialien gegen langsames Risswachstum ein. Sie zeigten, dass die Steigung in der
Spannungs-Dehnungs-Kurve eines Zugversuchs im Dehnverfestigungsbereich (d. h.
Verstreckmodul) gut mit den gemessenen Versagenszeiten korreliert, die mit konventionellen
Spannungsrissbestandigkeitsversuchen ermittelt wurden. Eine erhéhte Temperatur von 80 °C

ermaoglicht eine erhdhte Kettenmobilitat auch bei verhaltnismanig kurzen Prifzeiten.

Das bedeutet im Grunde, dass der Widerstand gegen langsames Risswachstums in erster Linie
durch die Dehnverfestigung der Fibrillen bestimmt wird. Im Prinzip ist diese analog zur
Dehnverfestigung an einem Zugstab, wie er im Zugversuch oberhalb der Kaltverstreckung
gemessen werden kann (Abb. 4), weshalb die Uber einen Zugversuch ermittelte
Dehnverfestigung ein Mald fur den Widerstand gegen langsames Risswachstum des

untersuchten Polyethylenes sein sollte (McCarthy et al., 2008).
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Abbildung 4:  Verstreckung an einem PEHD-Zugstab

In Abb. 5 werden Ergebnisse von Havermans et al. (2010) fir einen grof3en Bereich von PEHD-
Rohrmaterialien mit unterschiedlichen Spannungsrissbestandigkeiten gezeigt. Es wurde eine
gute Korrelation zwischen Versagenszeiten im FNCT und dem Verstreckmodul <G> festgestellt.
Der Verstreckmodul errechnet sich als die Steigung der wahren Spannung zwischen einer
definierten Verstreckrate. Er wird im Kapitel 5.2 unter Gichg. 3 definiert. Die Grafik zeigt FNCT-
Messungen aus zwei verschiedenen Labors (der Hauptunterschied ist die Verwendung von
verschiedenen Netzmitteln, die eine Auswirkung auf die wahren FNCT-Versagenszeiten haben).
Bei langeren Zeiten als 8760 h, bei denen kein Bruch festgestellt wurde, wurden die Versuche
wegen des mdoglichen Einsetzens einer thermo-oxidativen Alterung abgebrochen. Diese
Korrelation lasst die Erklarung plausibel erscheinen, dass die Dehnverfestigung durch die
gleichen molekularen Unterschiede bestimmt wird, die den Widerstand gegen das langsame
Risswachstum beeinflussen, welche mit traditionellen Spannungsriss-Methoden bewertet
werden. Die Vorteile der Verstreckmodul-Methode sind die sehr kleinen Variationen in der
Messung, das Fehlen von Netzmitteln und Kerben und vor Allem Prifzeiten von nur wenigen

Stunden unabhangig von der Spannungsrissbestandigkeit des untersuchten Materials.
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Abbildung 5:  Verstreckmodul <G,> gegenuber FNCT fiir verschiedene PEHD
Rohrmaterialien (Messergebnisse von Havermans et al. 2010)

5. Versuche an Kunststoffdichtungsbahnen

5.1 Materialien und Probenvorbereitung flr Zugversuche

Fir diese Studie wurde eine Auswahl von 12 verschiedenen PEHD-Dichtungsbahnen von drei
verschiedenen Herstellern getestet. Die Dicken der verschiedenen Dichtungsbahnen betrugen
zwischen 1,5 und 2 mm. Es wurden Messproben des Typ 5B nach ISO 527-2 direkt aus den
KDB quer zur Produktionsrichtung (CMD) ausgestanzt. Die Lange der Messprobe betragt 35

mm. Die Lange und Breite des schmalen parallelen Bereichs betragt 12 mm bzw. 2 mm.

5.2 Zugversuche und Auswertung der Versuchsdaten

Die Messung ist ein Standardzugversuch, der in einer ZWICK Z010 Universalprifmaschine bei
80 °C durchgefihrt wurde, die mit einer 500 N Kraftmessdose und einer Temperaturkammer
ausgeristet ist. Die Messproben wurden bei einer konstanten Priifgeschwindigkeit der Traverse
von 10 mm/min bis zum Versagen der Messproben gedehnt. Wahrend des Versuchs wurden die
von der Messprobe aufgenommene Last und die Dehnung gemessen. Die Dehnung wurde mit
einem optischen Extensometer ermittelt (Abb. 4b). Zwei reflektierende und selbstklebende
Messmarken wurden auf den Messproben mit einem Markiergerat aufgebracht. Die

Ausgangslange (Messlange) |, zwischen diesen Marken (ca.10 mm) wurde nach Erreichen der

29. Fachtagung Die sichere Deponie - Sicherung von Deponien und Altlasten mit Kunststoffen (2013) 9
SKZ ConSem GmbH in Zusammenarbeit mit dem Arbeitskreis Grundwasserschutz e. V. Berlin. www.akgws.de



Dipl.-Ing. Helmut Zanzinger, Dr. Kurt Engelsing, Prof. Dr.-Ing. Martin Bastian:
Neue zeitraffende Prifmethode fir die Spannungsrissbestandigkeit von PEHD-Dichtungsbahnen

Vorlast vor jedem Versuch ermittelt. Vor dem Prifen der Messproben wurden diese fur ungefahr
30 min in der Temperaturkammer aufbewahrt, um eine thermisches Gleichgewicht zu

ermdglichen.

Die Verstreckrate A wurde auf Basis der Messlange berechnet:

A= 0

lo

wobei Iy [mm] die Ausgangslange zwischen den Messmarken ist und I(t) [mm] der Abstand

zwischen den Messmarken wahrend der Verformung ist.

Die wahre Spannung or wurde aus der Kraft, unter der Annahme einer Erhaltung des

Messproben-Volumens zwischen den Messmarken, berechnet:

:ﬂ.gt 2
Ot A (t) (2]

wobei F(t) [N] die gemessene Kraft ist, A; [mm?] ist der Ausgangsquerschnitt der Messprobe und

A ist die Verstreckrate aus Glchg. 1.

Der Verstreckmodul <G> errechnet sich als die Steigung der or(L) Kurve zwischen A = 8 und A
=12:
180, —0
<G, >=—) 1 3
T INE G o

+1

wobei N die Anzahl der Messpunkte zwischen A = 8 und A = 12 reprasentiert.

Havermans et al. (2010) schlugen vor, die Verstreckmodul-Versuche an sorgfaltig hergestellten
300 pym dicken Folien durchzufihren. In einer Studie wurden an gepressten Platten aus PE 100
Rohstoff Versuche durchgefiihrt. Es wurde ein Probekérper Typ 5B nach ISO 527-2
durchgefiihrt. Die Ergebnisse sind in Tab. 3 wiedergegeben. Fir jede Dicke wurden drei
Probekdrper getestet. Es wurde festgestellt, dass der Verstreckmodul flr denselben getesteten
Rohstoff mit drei verschiedenen Dicken derselbe war. In Tab. 3 kann man sehen, dass die

Streuung der Prifergebnisse sogar geringer war wenn die Dicke der Probekorper groRer war.
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Unsere Ergebnisse bestatigen damit, dass das Prifen von PEHD-Dichtungsbahnen mit Dicken

von mehr als 1 mm maoglich ist.

Tabelle 3:  Vergleich von Verstreckmodul Messungen mit verschiedenen Messproben-Dicken

Messprobe Messproben-Dicke Verstreckmodul <G,> [MPa]

Nr. [mm] Einzelergebnisse Mittelwert Streuung
A1 0,3 36,97 38,4 1,2
A2 39,15
A3 39,04
B1 1,0 39,17 38,6 0,6
B2 38,03
B3 38,55
C1 2,0 38,94 38,5 0,4
Cc2 38,33
C3 38,32

5.3 Spannungsrissbestéandigkeit im NCTL-Versuch

NCTL-Versuche wurden gemall ASTM D5397 oder DIN EN 14576 als ein Einpunkt-Versuch
(SP-NCTL) bei einem Spannungsniveau von 30 % der Streckgrenze der KDB bezogen auf die
Raumtemperatur durchgefiihrt. Die gekerbten Messproben wurden bei einer Temperatur von 50
°C in einem Netzmittel (10 % Igepal CO-630) getestet. Finf Messproben von jeder KDB wurden
gepruft und die Zeit bis zum Versagen wurde ermittelt. Der SP-NCTL Versuch wurde in drei
verschiedenen Labors durchgefihrt. Wie bereits erwahnt, konnen die absoluten
Versagenszeiten von einem Labor zum anderen wegen der Empfindlichkeit des Tests etwas

variieren.

6. Ergebnisse und Diskussion

In Abb. 6 sind die Spannungs-Dehnungs-Kurven bei 80 °C von drei PEHD-Dichtungsbahnen
dargestellt, die ein unterschiedliches Verstreckungsverhalten aufweisen. Die linke Grafik zeigt
einen Standardausdruck von nomineller Spannung gegenuber nomineller Dehnung. Man kann
sehen, dass die drei PEHD-Dichtungsbahnen sich nicht nur in der Streckgrenze unterscheiden
sondern auch im Verstreckverhalten und dass der Anstieg der Verstreckung nicht mit der

Streckgrenze korreliert. Die rechte Grafik zeigt eine Darstellung der wahren Spannung berechnet
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nach Glchg. 2 gegenlber der Verstreckrate. Der Verstreckmodul <Gp> ist gemal Glchg. 3 im

Bereich der Verstreckrate von A = 8 und A = 12 berechnet worden.
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Abbildung 6:  Nominelle Spannung vs. nominelle Dehnung (links) und wahre Spannung vs.
Verstreckrate mit Angabe des berechneten Bereichs des Verstreckmoduls
<Gp> (rechts)

Abb. 7 zeigt den Verstreckmodul aufgetragen gegen die Versagenszeiten in SP-NCTL
Versuchen. Die SP-NCTL Versagenszeiten korrelieren gut mit dem Verstreckmodul <Gp>. Je
héher der Wert von <Gp> desto langer sind die Versagenszeiten in SP-NCTL Versuchen. Fur
die untersuchten PEHD-Dichtungsbahnen wurden Verstreckmodule <Gp> zwischen 19,4 MPa
und 32,0 MPa gefunden. In vielen Fallen werden die SP-NCTL Versuche nach 200 h
Versuchsdauer gestoppt, weil 200 h die derzeitige minimale Anforderung fir die CE-
Kennzeichnung nach z. B. DIN EN 13493 fir PEHD-Dichtungsbahnen in Europa darstellt.
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Abbildung 7:  Verstreckmodul <Gp> gegeniber SP-NCTL Versagenszeiten von
verschiedenen PEHD-Dichtungsbahnen

Im Vergleich mit neuen PE-Rohrmaterialien, die fir besseren Widerstand gegen langsames
Risswachstum entwickelt wurden, mit Verstreckmodul-Werten gréRer als 60 MPa (vgl. Abb. 5),
scheint es noch Potenzial zu geben fir weitere Verbesserungen in der Materialqualitat von PE-
Dichtungsbahnen. Wie bereits vorher diskutiert ist ein Hauptgrund fir die Streuung in der
Korrelation der Ergebnisse die Empfindlichkeit der NCTL-Versuche von zahlreichen
Prafbedingungen (z. B. Qualitat der Netzmittel, die Strdmungsbedingungen im Prifmedium und
die Qualitat der Kerbe). Wie in Abb. 7 zu sehen gibt es innerhalb eines Labors eine bessere

Korrelation als bei Ergebnissen aus verschiedenen Labors.

In Tab. 4 und 5 werden die Prifergebnisse von drei PEHD-Dichtungsbahnen in Verstreckmodul-
Versuchen und in den SP-NCTL Versuchen gezeigt. Material D, E und F hatten Dicken von 1,5

mm und 2 mm. Die PEHD-Dichtungsbahnen wurden von den gleichen Herstellern gefertigt.
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Tabelle 4:  Variation der Verstreckmodul-Messungen

Material Probekorper* Verstreckmodul Streuung der
Nr. [MPa] Versuchsergebnisse
[MPa]
D 1 23,75
(1,5 mm Dicke) 2 23,52
3 23,66
Mittelwert 23,6 0,1
E 1 19,46
(1,5 mm Dicke) 2 19,39
3 19,29
Mittelwert 19,4 0,1
F 1 21,06
(2,0 mm Dicke) 2 21,24
3 21,74
Mittelwert 21,4 0,4

* Probekorpertyp 5B gemaf I1ISO 527-2

Man sieht in Tab. 4, dass die Streuungen (1 - 2 %) der Verstreckmodul-Versuche

vernachlassigbar sind wogegen die Standardabweichungen (20 - 40 %) der Versagenszeiten in

dem SP-NCTL Versuch (Tab. 5) ziemlich hoch sind. Diese Versuche wurden in demselben

Labor durchgefihrt. Waren die SP-NCTL Versuche in verschiedenen Labors durchgefiihrt

worden, kénnten die Abweichungen sogar noch hoher sein.

Tabelle 5:  Variation der Einpunkt-NCTL Messungen

Material Probekdrper* Versagenszeit  Streuung der
Nr. [h] Versuchsergebnisse [h]
D 1 108,2
(1,5 mm Dicke) 2 109,8
3 96,5
4 96,4
5 66,2
Mittelwert 95,4 17,5
E 1 17,7
(1,5 mm Dicke) 2 17,8
3 13,3
4 12,6
5 10,7
Mittelwert 14,4 3,2
F 1 65,2
(2,0 mm Dicke) 2 40,5
3 31,8
4 28,3
5 29,2
Mittelwert 39,0 15,4
* Probekorpertyp gemalt ASTM D5397
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Mit dem Verstreckmodul-Versuch ist es sogar moglich den Effekt der Anisotropie beim
Widerstand gegen langsames Risswachstum von PEHD-Dichtungsbahnen zu messen. Zum
Beispiel wurde an einer PEHD-Dichtungsbahn ein <Gp> Wert von 24,9 MPa in
Produktionsrichtung (MD) und 22,5 MPa in CMD ermittelt. Dies ist ahnlich dem Ergebnis wenn
PEHD-Dichtungsbahnen in einem ftraditionellen NCTL-Versuch in MD und in CMD getestet
werden. Daher ist der Verstreckmodul-Versuch nicht nur geeignet zur Qualitatskontrolle von
Rohmaterialien (speziell fiir Rohstoffhersteller) sondern auch als Qualitatstest fir eine KDB an
der die Effekte durch die Fertigung auf die Produkteigenschaften (z. B. Eigenspannungen,

molekulare Orientierung) bericksichtigt werden.

Derzeit werden im SKZ weitere Tests durchgefiihrt — Verstreckmodul-Versuche und SP-NCTL
Versuche — an unterschiedlichen PEHD-Dichtungsbahnen mit erwarteten Versagenszeiten von
mehr als 1000 h im SP-NCTL Versuch, um die guten Korrelationen des Verstreckmoduls mit den
traditionellen Spannungsrisswiderstands-Versuchsdaten weiter zu verifizieren. Das SKZ arbeitet
auch an der Erstellung einer neuen Prifmethode fir den Verstreckmodul-Versuch, um PEHD-

Dichtungsbahnen danach zu zertifizieren.

7. Schlussfolgerungen

In dieser Veroffentlichung wurde gezeigt, dass der Verstreckmodul <G>, der in einem einfachen
Zugversuch bei einer Priftemperatur von 80 °C gemessen wird, gut mit den Ergebnissen aus
traditionellen Zeitstandversuchen sogenannten SP-NCTL Versuchen korreliert. Diese Korrelation
macht es plausibel zu behaupten, dass der Verstreckmodul durch die gleichen molekularen
Prozesse bestimmt wird, die den Widerstand gegen langsames Risswiderstand in PEHD-
Dichtungsbahnen beherrschen, welche mit traditionellen Spannungsrissverfahren wie dem
NCTL-Versuch bewertet wurden. Die Vorteile der Verstreckmodul-Methode sind die geringe
Variation der Messergebnisse, das Fehlen von Netzmitteln und Kerben und vor allem Priifzeiten

von wenigen Stunden unabhangig von der Materialqualitat.

Deshalb ist der Verstreckmodul-Versuch eine sehr interessante beschleunigte Prifmethode, um
den Spannungsrisswiderstand von PEHD-Dichtungsbahnen zu bestimmen. Es sollte auch noch
erwdhnt werden, dass dieser neue Weg der Bewertung des Widerstands gegen langsames
Risswachstum in jedem mechanischen Priflabor angewendet werden kann, das mit einer
Zugprufmaschine ausgerustet ist, die eine Temperaturkammer und einen optischen

Extensometer besitzt. Der Verstreckmodul-Versuch ist daher eine sehr attraktive Prifmethode
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zur Bewertung der Spannungsrissbestandigkeit von PEHD-Werkstoffen als auch fir PEHD-

Dichtungsbahnen.
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