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MASTERARBEIT

fur Herr Florian Arbeiter

Morphologische Charakterisierung von
StumpfschweiBverbindungen in Polyethylene-Rohrleitungen

Aufgabenstellung:

In der modernen Gas- und Wasserversorgung spielen Rohre aus Polyethylen (PE)
eine dominante Rolle. Eine der wichtigsten Technologien zur Erstellung von Rohr-
verbindungen stellt das Heizelement-Stumpfschweillen dar. Bei dieser einfachen
und kostengunstigen Technik werden die Stirnflachen der zu verbindenden Rohre
mit einem Heizelement bis Uber die Schmelztemperatur von PE erwarmt und an-
schlielfend unter Druck zusammengepresst. Im Bereich der Schweilizone ergibt
sich dabei sowohl an der Rohrinnen- als auch an der Rohraul}enseite ein typi-
scher Schweil3wulst, der tblicherweise am Rohr verbleibt.

Die Mindestbetriebszeit derartiger, zumeist unter Innendruck stehender, PE-Rohre
betragt 50 Jahre, wobei fir modern PE-Rohrwerkstoffe in Fachkreisen bereits Le-
benszeiten von 100 Jahren als gesichert angesehen werden. Der relevante Lang-
zeit-Versagensmechanismus von PE-Druckrohren ist durch langsames quasi-
sprodes Risswachstum gekennzeichnet, welches wiederum einerseits von mor-
phologischen Materialeigenschaften, andererseits von der Grofle und Form von
Anfangsdefekten, welche zur Initiierung quasi-sproder Risse flihren, abhangt.

Im Rahmen dieser Masterarbeit sind morphologische und mechanische Material-
veranderungen in modernen PE-Rohrtypen zu charakterisieren, welche durch den
Stumpfschweil’prozess entstehen. Dabei sind einerseits in geeigneter Weise rele-
vante Kennwerte mit dem Standardzugversuch zu ermitteln, andererseits morpho-
logische Veranderungen wie Kristallinitdtsgrad und Orientierungen zu untersu-
chen, wobei stets die Materialeigenschaften im Rohr mit jenen in der Schweil3zone
gegenuberzustellen sind. Mit Hilfe der Untersuchungen sind eventuell festgestellte
Materialveranderungen zu evaluieren. Da flr das quasi-sprode Risswachstum
existierende Anfangsdefekte maRRgeblich verantwortlich zeichnen, sind systemati-
sche mikroskopische Untersuchungen der Schweillwulstgeometrien, im speziellen
der prozessbedingt entstehenden Kerben an der Rohrinnenseite durchzufihren.
AbschlieRend ist mit Hilfe von zyklischen Versuchen an Stumpfschwei3nahtpro-
ben ein bereits existierendes numerisches Simulationsmodell zu validieren. Eine
Korrelation zwischen den generierten Messergebnissen und den Schweil3parame-
tern mit dem Ziel einer “optimalen” Schweifl3naht ist durchzufihren.

Die Ergebnisse der Masterarbeit sind in Ubersichtlicher Form darzustellen und un-
ter Berucksichtigung einschlagiger Fachliteratur zu diskutieren.

Leoben, 15.11.2010

Univ.-Prof. Dipl.-Ing. Dr. mont. G. Pinter
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KURZFASSUNG

Das Ziel dieser Masterarbeit war es die Morphologie und ihren Einfluss auf das
Kurz- und Langzeitverhalten von Stumpfschweil3nahten aus Polyethylen hoher
Dichte (PE-HD) zu charakterisieren. Dazu wurden Stumpfschwei3nahte von Roh-
ren mit 160 bzw. 2000 mm Aussendurchmesser mit variierenden Schweil3parame-

tern, wie die Art des Schweil’drucks und der Anwarmzeit, produziert.

Um die Morphologie der Schwei3nahte und Rohre zu bestimmen, wurden Orien-
tierungsmessungen mittels Rontgenkleinwinkelstreuung (SAXS) und Infrarot- (IR)
Spektroskopie durchgefuhrt. Weiters wurde der Kristallinitatsgrad der verschiede-
nen Schweillnahte mit Hilfe der dynamsichen Differenzkalorimetrie (DSC) eruiert.
Basierend auf den Beobachtungen der Morphologie wurden gezielt mechanische
und bruchmechanische Versuche durchgefuhrt, um die zuvor genannten Einflisse

der Morphologie auf das Materialverhalten zu bestimmen.

Um Kurzzeiteigenschaften und Materialparameter wie den Elastizitatsmodul (E-
Modul) und die Bruchdehnung (o), etc. zu bestimmen, wurden Zugversuche
durchgefuhrt. Zur Ermittlung des Widerstandes gegen schlagartige Belastung

wurden Pendelschlagversuche durchgefuhrt.

In Kontrast dazu wurden die Langzeiteigenschaften der Schweil3nahte (langsames
Risswachstum) mit Methoden der linear-elastischen Bruchmechanik (LEBM) be-
stimmt. Um ein qualitatives Ranking der benutzten Schweil3parameter zu erstel-
len, wurden zyklische Tests mit gekerbten zylindrischen Prifkérpern (CRB) ausge-
fuhrt. Bei diesen Tests wurden die Priufkdrper jeweils bei gleichen

Belastungsniveaus getestet und hinsichtlich der Zyklenzahl bis zum Bruch gereiht.

Die Ergebnisse der Untersuchungen bestatigen einen Unterschied in der Morpho-
logie je nach Schweillparameter. Sowohl die Art des Druckes, als auch die An-
warmzeit wahrend des Schweillens beeinflussen den Kristallinitatsgrad und die
mechanischen Eigenschaften, wobei der Einfluss des Druckprofils bedeutend gro-
Rer ist. Die Resultate deuten auch darauf hin, dass durch das ,Dual-Druck Verfah-
ren“, bei dem der Schweil3druck bereits nach 10 Sekunden auf 1/6 des ursprungli-
chen Drucks abgesenkt wird, die Langzeiteigenschaften der Schwei3nahte im

Gegensatz zum ,Single-Druck Verfahren®, bei dem der Druck uUber die gesamte
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Abkunhlzeit aufrecht erhalten wird, gesteigert werden. Die Ergebnisse zeigen auch,
dass sich das Materialverhalten innerhalb der Schweil3zone deutlich von der aus
der Praxis gewonnen Erfahrung mit Brichen von Schweildnahten unterscheidet,
da bisher beobachtet wurde, dass Briche von den Schweillwulstkerben ausge-
hend im Ausgangsmaterial erfolgen. Diese Abweichung lasst sich dadurch erkla-
ren, dass Bruche von Schweillnahten normalerweise zwar an Wulstkerben, die
durch das Schweil3en entstehen initiieren, sich dann aber durch das Grundmateri-
al und nicht wie im Versuch in die Schwei3zone selbst ausbreiten. Die Ergebnisse
der Untersuchungen an den GrofRrohren deuten darauf hin, dass die Morphologie
von GrofRrohren und ihr Einfluss auf das Langzeitverhalten in Bezug auf die un-

einheitliche Verteilung Uber die Rohrwand weiterer Forschung bedurfen.
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ABSTRACT

The purpose of this Masters thesis was to characterize the morphology and its
impact on short- and long-term behaviour of high density Polyethylene (PE-HD)
butt-welds. Butt-welds of pipes with diameters of 160 mm and 2000 mm were pro-
duced with varying welding parameters, such as pressure mode and heat soak

time.

In order to determine the morphology of welds and pipes, orientation measure-
ments via small angle X-ray scattering (SAXS) and infrared spectroscopy (IR)
were performed. Furthermore, the cristallinty of the different welds was evaluated
with the method of differential scanning calorimetry (DSC). Based on the examina-
tion of morphology mechanical and fracture-mechanical testing was performed in
order to verify the aforementioned impact of the morphology on material behav-

iour.

To determine short term behaviour and material parameters such as Young’s
Modulus (E-Modul) and elongation at break (cg) etc., tensile testing was per-
formed. Further on impact testing was performed to identify material resistance

against rapid fracture.

In contrast, long term material behaviour (slow crack growth) was determined with
methods of linear elastic fracture mechanics (LEBM). To provide a ranking of used
welding parameters cyclic tests with cracked round bar specimens (CRB) were
performed. With these tests specimens were tested at the same stress-levels and

ranked according to the cycles until fracture occurred.

The results confirm a change in morphology due to welding parameters. Both
mode of pressure and heat soaking time during welding influence the cristallinity
and mechanical material properties, although the profile of pressure during weld-
ing shows a more significant impact. Results also suggest that welding with “Dual-
pressure mode”, where the welding pressure is reduced to 1/6 of its initial level
after ten seconds, improves long term behaviour of welds in comparison to “Sin-
gle-pressure mode”, where the welding pressure remains the same for the whole
process. The findings were also most informative, seeing that material behaviour

inside the welding zone behaves vastly different from expectations due to experi-
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ence with fractures of pipe welds in the field, where fracture usually occurs in the
bulk-material after crack initiation at welding beads. This abnormality is explained
by the fact that fractures of pipe welds usually initiate at cracks, induced by weld-
ing-beads, but actually occur in the bulk material, not inside the welded zone as it
was observed during testing. The results of the tests on large diameter pipes sug-
gest that the morphology of large diameter pipes still needs investigation and re-
search in terms of long term behaviour with respect to the non-uniform morphology

due to larger wall-thickness.
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Einleitung und Zielsetzung 1

1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

Rohre aus Polyethylen (PE) werden bereits seit Uber 40 Jahren erfolgreich fur den
Transport von Gas und Wasser eingesetzt (Bromstrup, 2004). Bei den heute her-
gestellten Rohrwerkstoffen geht man von Lebensdauern von bis zu 100 Jahren
aus (Lang, et al., 2005; Hessel, 2007). Es gibt auch bereits etablierte Methoden,
wie den Zeitstandinnendruckversuch (ZID), den Full Notch Creep Test (FNCT),
bzw. seit eher kurzerer Zeit, Methoden der linear-elastischen Bruchmechanik
(LEBM) bei denen mit Hilfe von ,Compact Tension® (CT) bzw. ,Cracked Round
Bar“ (CRB) Prufkorpern die Lebensdauer von Rohren aus PE in relativ kurzer Zeit
abgeschatzt wird (Haager, 2006; Pinter, et al., 2007a; Frank, 2010). Diesen Pruf-
methoden liegt allen das Prinzip zu Grunde, dass Rohre sowohl in der realen An-
wendung, als auch wahrend der Tests, aufgrund von sproden Bruchen die durch
Rissinitiierung und Risswachstum bestimmt sind, versagen (Barker, et al., 1983;
Lu und Brown, 1992; Lang, et al., 1997). Relativ unerforscht hingegen ist die Be-
schaffenheit der Verbindungselemente, wie Schweilinahte und Muffen hinsichtlich
Lebensdauer und Belastbarkeit. Es gibt zwar ausreichend Regelwerke und Nor-
men nach denen Schweildnahte bezlglich Kurz- und Langzeit-Eigenschaften ge-
pruft werden, allerdings bendtigen diese Tests, speziell fir moderne PE-Typen,

relativ viel Zeit (>10.000 h) zur Bestimmung der Langzeiteigenschaften.

Ausgehend von diesen Tatsachen, ist es Ziel dieser Arbeit, Stumpfschweil3nahte
von Rohrverbindungen aus PE hoher Dichte (PE-HD) hinsichtlich ihrer Morpholo-
gie zu charakterisieren und den Einfluss dieser auf die Langzeit-Eigenschaften zu
bestimmen. Weiters gilt es zu Uberprifen, ob es mdglich ist, mittels Methoden der
LEBM Reihungen von Schweildnahten hinsichtlich ihrer Langzeit-Eigenschaften zu

erstellen.

Da die Langzeit-Eigenschaften von PE-HD, abgesehen von der Molmasse und
Molmassenverteilung, mafigeblich durch die morphologische Struktur und den
Kristallinitatsgrad bestimmt werden, sollten diese ebenfalls untersucht und mit den
Ergebnissen der LEBM-Methoden verglichen werden. Diese Erkenntnisse sind
von grolRer Bedeutung, da Struktur und Kristallinitatsgrad durch das jeweils ange-
wandte Schweillverfahren, bzw. die angewandten Schweillparameter beeinflusst
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werden. Weltweit existiert eine Vielzahl an Normen fur das Schweil3en von Rohren
aus PE-HD mit unterschiedlichen Parametern und Verfahren. Daher soll festge-
stellt werden, wie grof® der Einfluss der verschiedenen Parameter auf die Morpho-

logie und damit auf die Langzeit-Eigenschaften ist.

Es wurden Schweillungen nach DVS-2207-1 (deutsche Norm) und nach
ISO 21307 mit variierenden Parametern durchgefuhrt. Anhand dieser Schweil3-
nahte gilt es den Einfluss von Anwarmzeit und Druckprofil zu untersuchen. Spezi-
elles Augenmerk bei diesen Untersuchungen liegt darauf zu Uberprifen, ob das
Dual-Schweildverfahren, das in der Praxis fur Gro3rohre (Wandstarke t = 22 mm)
eingesetzt und bei dem bereits nach 10 Sekunden der Schweil3druck drastisch
reduziert wird, auch fur Rohre kleinerer Dimensionen einsetzbar ist. Abschlie3end
gilt es anhand einer GrolirohrschweiRung (Nenndurchmesser (DN): 2.000 mm),
fur die derzeit noch keine gultigen Schweil3-normen existieren, zu Uberpriufen, ob

bestehende Regelwerke fur derart gro3e Rohrdimensionen extrapolierbar sind.
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2 GRUNDLAGEN

In diesem Kapitel wird auf die fur diese Arbeit wichtigsten Grundlagen naher ein-
gegangen. Diese sollen dazu dienen um spatere Schlussfolgerungen und Interpre-

tationen verstandlicher zu machen.

2.1 Polyethylen

Im ersten Unterpunkt der Grundlagen wird der verwendete Werkstoff ausfuhrlicher
behandelt. Es wird ein kurzer Uberblick Gber Geschichte, Struktur, Eigenschaften

und die Bedeutung des Werkstoffes fur Rohranwendungen gegeben.

2.1.1 Allgemeines
Polyethylen wurde das erste Mal im Jahre 1933 hergestellt. Obwohl es sich dabei

um einen Zufall handelte, wurde das Potential dieses Werkstoffes schnell erkannt
und bereits im Jahre 1939 lief eine Anlage mit einer Jahresproduktion von 200

Tonnen an (Menges, et al., 2002; Domininghaus, et al., 2008).

Heute ist die Vielfalt an PE je nach Herstellungsverfahren, strukturellem Aufbau
und dadurch bedingten Materialeigenschaften so grof3, dass stets angegeben
werden sollte, um welchen Typen von Polyethylen es sich handelt. In Abb. 2.1, a
bis d sind die strukturellen Unterschiede der wichtigsten Typen von Polyethylen
schematisch dargestellt (Domininghaus, et al., 2008). Polyethylen niedriger Dichte
(PE-LD, Abb. 2.1, a) wird im Hochdruckverfahren bei 1000 bis 3000 bar herge-
stellt. Bei diesen Reaktionsbedingungen entstehen weit verzweigte Polyethylen-
ketten. Aufgrund dieser langen Seitenketten, erreicht PE-LD einen Kristallinitats-
grad von maximal 50%. Linear verzweigtes Polyethylen (PE-LLD, Abb. 2.1, b) hat
ca. 10-35 kurze Seitenketten je 1000 C-Atomen in der Hauptkette eingebaut und
wird durch Co-Polymerisierung mit verschiedenen 1-Alkenen hergestellt. Bei PE-
HD (Abb. 2.1, c) sind ca. 4-10 kurze Seitenketten je 1000 C-Atomen in der Haupt-
kette wodurch ein sehr hoher Kristallinitatsgrad von bis zu 80% erreicht werden
kann. PE mittlerer Dichte (PE-MD, Abb. 2.1, d) wird durch das Mischen von PE-LD
und PE-HD, oder direkt als ein co-polymeres PE-LLD hergestellt (Menges, et al.,
2002; Domininghaus, et al., 2008). Dieser strukturelle Aufbau und die Beschaffen-
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heit der Seitenketten haben einen grof3en Einfluss auf die Morphologie und die

Eigenschaften des Kunststoffes.

a) Polyethylen geringer
— Dichte (PE-LD)

— Dichte: 0,915-0,935 g/cm?
—
b) Linear verzweigtes Po-
lyethylen geringer Dichte Ll | |
(F’E-LLD) | | I | I
Dichte: 0,90-0,93 g/cm? c) Polyethylen hoher

r Dichte (PE-HD)

d) Polyethylen mittlerer Dichte: 0,94-0,97 g/cm?

Dichte (PE-MD) |

Dichte: 0,93-0,94 g/cm?

Abb. 2.1: Grundlegende Typen von Polyethylen: a) PE-HD, b) PE-LLD, c) PE-
HD, d) PE-MD (Menges, et al., 2002; Domininghaus, et al., 2008).

Einige wichtige Eigenschaften von PE sind (Domininghaus, et al., 2008):
* niedrige Dichte im Vergleich zu anderen Kunststoffen
* hohe Zahigkeit und Reisdehnung
» sehr gute elektrische und dielektrische Eigenschaften
» sehr geringe Wasseraufnahme
» geringe Wasserdampfdurchlassigkeit
* hohe Chemikalienbestandigkeit
« gut Bestandigkeit gegen Spannungsrissbildung
* gute Ver- und Bearbeitbarkeit

Die Wichtigkeit von PE-HD als Werkstoff au3ert sich auch in den gro3en Absatz-
zahlen, die in Tabelle 2.1 dargestellt sind. Zwischen den Jahren 2004 und 2007
stieg der Bedarf an PE-HD um 4,3% auf insgesamt 30,45 Mio. Tonnen pro Jahr.
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Knapp 43% dieser Menge werden flur die Extrusion verwendet. Der Rohrsektor
allein bendtigte im Jahr 2007 4,4 Mio. Tonnen PE-HD und es wird fur die nachsten
Jahre ein Wachstum von ca. 7% p.a. erwartet. Der Markt fir Rohre aus PE-HD

wachst zudem seit 1980 kontinuierlich weiter (Stechhan, 2008).

Tabelle 2.1: Marktanteile und -wachstum von Polyethylen von 1980 bis 2007
(Stechhan, 2008).

Anteil | 1980 | 1990 | 1995 | 1998 | 2001 | 2004 | 2007
SpritzgieRen [%] 32 24 22 21 19,0 19,5 19,0
Extrudieren
Folien [%] 8 19 19 20 19,0 19,0 19,0
Rohre / Platten [%] 12 14 17 18 19,5 | 20,0 | 20,3
Bandchen / Monofile [%] 4 4 4 4 3,5 3,5 3,3
Blasformen
Kleinhohlkdrper [%] 24 21 20 20 20,0 19,5 19,8
GrofR3hohlkorper [%] 16 15 14 14 14,5 14,5 14,7
Sonstige [%] 4 3 4 3 4,5 4,0 3,9
Gesamt [%] 100 100 100 100 100 100 100

2.1.2 Polyethylen fiir Rohranwendungen

Rohrleitungen aus PE-HD werden inzwischen schon seit uber 40 Jahren erfolg-
reich fir den Wasser-, Gas-, und Abwassertransport verwendet (Lang, et al.,
1997; Bromstrup, 2004; Schulte, 2006). Wurden die Rohre anfangs noch fir
niedrige Innendricke von 4 und 6 bar verwendet, so konnten die mdglichen
Belastungen dank Verbesserung der Materialeigenschaften auf 10 bar (Gasrohre)

und 16 bar (Wasserrohre) gesteigert werden (Frank, 2010).

Laut DIN EN ISO 12162 bzw. ISO 9080 werden PE-HD Typen in drei
Generationen unterteilt: PE 32-PE 63, PE 80 und PE 100. Die Zahlen bezeichnen
dabei jeweils die mindestens erforderliche Festigkeit (MRS = ,minimum required
strength®) in MPa nach 50 Jahren Betriebsdauer im Medium Wasser und einer

Temperatur von 20°C (Brémstrup, 2004).

Die erste Generation der PE-HD-Werkstoffe bestand aus unverzweigten
Makromolekullen, wodurch relativ hohe Dichten erreicht wurden. Dies fuhrte dazu,
dass die Werkstoffe sehr geringe Widerstande gegen Risswachstum aufwiesen.

Abb. 2.2, a zeigt, wie dieser Umstand in den 70er-Jahren dadurch behoben wurde,
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dass die Dichten der Materialien durch integrierte Seitenketten gesenkt wurden.
Dadurch verringerte sich allerdings die Steifigkeit des Materials, wodurch es durch

aulere Lasten zu gréleren Deformationen im Rohr kommt.

Abb. 2.2: Struktureller Aufbau von a) unimodal und b) bimodal verteiltem Po-

lyethylen (Brémstrup, 2004).

Die dritte Generation von PE-HD-Werkstoffen, die heutzutage Anwendung finden,
bestehen aus bimodal verteilten Makromolekilen (Abb. 2.2, b). Da PE-HD im
Normalfall nur 3-6 Verzweigungen je 1000 C-Atomen in der Hauptkette aufweist,
werden hier Uber das Beimengen von geringen Anteilen an Comonomeren (C4- bis
Cs-Olefine) gezielt Verzweigungen eingebracht (Brown, et al., 1992;
Domininghaus, et al., 2008). Dabei gewahrleisten die kurzen unverzweigten
Molekulketten eine hohe Steifigkeit und Verarbeitbarkeit des Materials,
wohingegen die langkettigen Molekule mit Verzweigungen durch eine
Verringerung des Kristallinitatsgrads und einer hohen Dichte von Tie-Molekulen

dem Risswachstum entgegen wirken (Bromstrup, 2004).

2.2 StumpfschweiBnahtverbindungen

In diesem Kapitel wird genauer auf den Prozess des Stumpfschweildens einge-
gangen. Augenmerk liegt dabei auf dem generellen Ablauf des Schweil3prozes-
ses, Vor- und Nachteilen dieser Verbindungstechnik und den Problemen, die
durch das Fehlen von giltigen Standards und Prifmaschinen fir GroRrohre ent-

stehen.
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2.21 Allgemeines

Stumpfschweillnahtverbindungen sind eine in der Praxis haufig angewandte Ver-
bindungstechnik fur Extrusions- und Spritzgusserzeugnisse aus thermo-
plastischen Kunststoffen (Troughton, 2008). Wenn Stumpfschweilinahte entspre-
chend geltenden Standards und Normen ausgeflihrt werden, erreichen diese Ma-
terialeigenschaften, die annahernd jenen des Grundmaterials entsprechen (Zhao,
et al., 2002).

StumpfschweilRen wird fur kleine Bauteile in der Grolienordnung weniger Zentime-
ter, bis hin zu Rohren mit duReren Nenndurchmessern (DN) jenseits der 1600 mm
verwendet. Eine haufige Anwendung dieser Verbindungsmethode findet im Auto-
mobilbereich statt. Dort werden zum Beispiel Blinker-Gehause aus Acryl-Nitril-
Butadienstyrol (ABS) mit den Linsen aus Polycarbonat (PC) oder Poly-Methyl-
Methacrylat (PMMA) verschweil’t. Weitere Beispiele sind Treibstoffbehalter aus
PE-HD flir Autos und Batteriegehause, oder das Verschweil’en von Profilen aus
Polyvinylchlorid (PVC) zu Fensterrahmen (Troughton, 2008).

Vor- und Nachteile von StumpfschweiBnahtverbindungen

Stumpfschweil’en ist eine einfache und okonomische L&sung zum Verbinden
zweier Elemente. Es sind kleine und grolRe, simple und komplexe Bauteilformen
miteinander  verschweillbar. Weiters ist es moglich  Oberflachen-
Unregelmaligkeiten wahrend der Aufheizphase zu bereinigen (Abb. 2.4). AulRer-

dem ist es mdglich das Verfahren zum Grolf3teil zu automatisieren.

Der grofte Nachteil dieses Verfahrens im Vergleich zu anderen SchweilRverfahren
wie z.B. Ultraschallschweilden, ist die sehr lange Dauer des Vorganges bei grofl3en
Werkstucken und die hohen bendtigten Temperaturen. Durch die Kombination
dieser beiden Faktoren sind thermo-oxidative Schadigungen des geschmolzenen
Materials moglich. Es ist auch zu beachten, dass bei kraftgeregelten Schweil3un-
gen die Abmessungen der verschweildten Teile aufgrund der unterschiedlich di-
cken Schicht aufgeschmolzenen Materials und der Sensibilitdt der Schmelzvisko-
sitat in Bezug auf geringe Temperaturanderungen nicht exakt reproduzierbar sind.
Ein weiterer Nachteil ist das Entstehen eines Schweil3wulstes, der bei Bedarf
nachtraglich mechanisch entfernt werden muss, um eine durchgangig
gleichbleibende Optik zu wahren (Potente, 2004; Troughton, 2008).



Grundlagen 8

2.2.2 Prozess des Stumpfschweiens

Es gibt viele nationale und internationale Standards flir die Regelung der Parame-
ter und Prozeduren des Schweillprozesses. Je nach verwendetem Material und
Standard variiert zum Beispiel der Schweil3druck zwischen 0,1 MPa und 0,5 MPa
(Troughton, 2008). Einige Beispiele solcher Standards sind in Tabelle 2.2 abgebil-
det. Zusatzlich zu diesen nationalen Standards gibt es seit kurzer Zeit die 1SO
21307 (aktuell ISO 21307:2009), mit dem Bestreben einen internationalen Stan-
dard fur SchweilRverbindungen von PE 80 und PE 100 Materialien fur Gas- und

Wasserrohrleitungen zu schaffen.

Tabelle 2.2: Normen flir das Stumpfschweillen von Rohren und ihre An-

wendungsgebiete (Bromstrup, 2004).

Standard Anwendungsgebiet
DVS 2207-1 Deutschland
NEN 7200 Niederlande
DS/INF 70-2 Danemark
NBNT 42-010 Belgien
WIS 4-32-08 GroRbritannien

Trotz der vielen verschiedenen Standards ist der prinzipielle Ablauf der Schwei-
Rung meist gleich. Der in Abb. 2.3 dargestellte und nachfolgend beschriebene Ab-
lauf zeigt eine druckgeregelte Schweillung gemall DVS 2207-1 (bzw. ISO 21307

fur das Dual-Verfahren).

Angleichen

Zuerst werden die zu verschweillenden Fugeflachen mit einem Druck von
0,15 MPa an das Heizelement gedrickt bis beide Flachen planparallel auf dem
Heizelement aufliegen. Hierbei werden auch allfallige Unebenheiten ausgeglichen
(Abb. 2.4). In diesem Schritt bildet sich bereits ein Wulst aus. Sobald dieser eine

vorgegebene Hohe erreicht, ist das Angleichen abgeschlossen.

Anwérmen
Wahrend dem Anwarmen liegen die Fugeflachen nahezu ohne Druck
(0,01 MPa) auf dem Heizelement auf. Wahrend der Anwarmzeit dringt die War-

me in den Kunststoff ein und bringt diesen auf Schweil’temperatur.
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Abb. 2.3: Schematische Darstellung des Fligeprozesses nach DVS 2207-1 bzw.
ISO 21307 (Dual-Verfahren).

Beginn des Angleichens Ende des Angleichens
Heizelement Heizelement
[ ]

Fugeteil 1 3 Fugeteil 2 Fugeteil 1 ‘ Fugeteil 2
_ —

L —

N

L1 e —

Fugeflachenunebenheiten Woulst

Abb. 2.4: Ausgleichen von Unebenheiten und Wulstbildung wahrend des An-
gleichprozesses (Potente, 2004).

Umstellzeit

Nach dem Anwarmen mussen die Fugeflachen vom Heizelement getrennt und
dieses entfernt werden. Dabei ist darauf zu achten, dass die Flugeflachen weder
beschadigt noch beschmutzt werden. Die Flugeflachen sollen anschliefend so

schnell wie moglich bis unmittelbar vor der Berlhrung zusammengefahren wer-
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den. Eine kleinstmogliche Umstellzeit ist wichtig, da die Flgeflachen nach dem
Entfernen des Heizelements abzukihlen beginnen, was sich nachteilig auf die

Qualitat der SchweilRnaht auswirkt.

Fiigen

Die aufgeschmolzenen Flachen sollen mit einer Geschwindigkeit von annahernd
Null aufeinander treffen. Anschliel’end wird der Flgedruck von 0,15 MPa mog-
lichst linear aufgebaut und bis nach Beendigung der Abkuhlzeit aufrechterhalten.
Eine Ausnahme des beschriebenen Verfahrens besteht, wenn Rohre mit Wand-
starken von t =22 mm im sogenannten ,Dual-Verfahren“ geschweilt werden. In
diesem Fall wird der Fligedruck nach 10 Sekunden auf ein Sechstel reduziert und
bis zur Beendigung der Abkuhlzeit auf diesem Niveau gehalten (Abb. 2.3). Der
restliche Ablauf der SchweilRung verlauft gleich dem oben beschriebenen Prozess.
Prinzipiell ist es moglich Stumpfschweil3en kraft- und weggeregelt durchzuflhren.
Je nach gewahlter Art werden verschiedene Parameter an der Maschine einge-
stellt (siehe Tabelle 2.3). Da alle in dieser Arbeit verwendeten Proben druckgere-
gelt geschweil’t wurden, ist zukunftig, sofern nicht explizit anders erwahnt, von

druckgeregeltem Schweil’en die Rede.

2.2.3 Grofrohre

Durch die standige Weiterentwicklung von Maschinen und Material ist es inzwi-
schen mdoglich, Rohre aus PE-HD mit einem Aufiendurchmesser von uber
2.000 mm und Wandstarken tber 100 mm zu extrudieren. Rohre mit noch grofl3e-
ren Dimensionen werden im Wickelverfahren hergestellt. Allerdings sind die Re-
gelwerke, die derzeitig in Verwendung sind, noch nicht fur Rohre dieser Dimensio-
nen adaptiert worden (DVS 2207-1 bis t <70 mm Wandstarke) und es gibt keine
reglementierten Vorgaben flr das Schweilden, bzw. Forderungen an die Verbin-
dungen selbst. Es wurde jedoch bereits beschrieben, dass der bisherige Stand der
Technik, der in den Richtlinien dokumentiert ist, erfolgreich auf groRere Dimensio-
nen ubertragbar ist (Frank, 2008). Ein Problem stellt bisher jedoch die in den Nor-
men beschriebene Prifung dieser Schweil3nahte dar, da es noch keine Maschinen

fur die Prufung derart gro3er Dimensionen gibt (Hessel, 2011).
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Tabelle 2.3: Ausgewahlte Parameter beim Stumpfschweilen.

Prozess
Verfahrensschritt
weggeregelt kraftgeregelt
. Angleichweg sa Angleichdruck pa
Angleichen
Angleichgeschwindigkeit v Angleichzeit ta

Heizelementtemperatur Ty

Druckloses Erwdarmen - .
Erwarmzeit t¢

Umstellen Umstellzeit ty

Flgeweg s

Fugedruck pg

Fiigen und Abkiihlen Fligegeschwindigkeit vg
Flge- und Abkihlzeit t¢

2.3 Materialeigenschaften in StumpfschweiRnahtverbindungen

Nach dem Schweillvorgang, bei dem das Material Uber die Schmelztemperatur
erwarmt wird, bilden sich wahrend des Abkuhlens kristalline Strukturen aus. Diese
beeinflussen malgeblich die Morphologie, die mechanischen und bruch-

mechanischen Eigenschaften des Materials.

2.3.1 Morphologische Eigenschaften

Der typische morphologische Aufbau teilkristalliner Polymere ist in Abb. 2.5 sche-
matisch dargestellt. Die Molekulketten (Abb. 2.5, a) ordnen sich dabei in Lamel-
lenpaketen (Abb. 2.5, b) an. Diese Lamellenpakete wachsen ausgehend von Kei-
men (Abb. 2.5, c¢) radial-symmetrisch weiter, wodurch sich kugelférmige
Spharolithe (Abb. 2.5, d) bilden. Zwischen diesen Lamellenstrukturen befinden
sich amorphe Bereiche (Menges, et al., 2002; Potente, 2004).

Wird die Schmelze wahrend der Abkuhlung stark orientiert, entstehen sogenannte
Fibrillarstrukturen, bei denen sich die Makromolektle in Richtung des Stromungs-
gradienten ausrichten und parallel anordnen. Derartig orientierte Gefugestrukturen

wirken sich stark auf das mechanische, bzw. bruchmechanische Verhalten aus.
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Abb. 2.5: Schematische Abbildung der Morphologie von Polyethylen:
a) Molekulketten, b) Lamellenpakete, c) Keim, d) Spharolith (Menges,
et al., 2002).

Da, wie bereits gesagt, das Material wahrend des Schweillvorganges Uber die
Schmelztemperatur erwarmt wird, werden alle vorhandenen kristallinen Strukturen
geschmolzen. Wahrend des nachfolgenden Abkuhlvorganges bildet sich erneut
eine morphologische Struktur aus, die sich zu der eines extrudierten Rohres je-
doch unterscheidet und somit andere mechanische und bruchmechanische Eigen-
schaften besitzt. Der typische Aufbau dieser entstehenden Kristallstrukturen ist in
Abb. 2.6 schematisch dargestellt (Potente, 2004).

In der Schweillnahtmitte (Abb. 2.6, a) bilden sich feinere, in Linien aufgereihte,
Spharolithe aus. Aufgrund der abrupten Abkihlung der Flgeflachen wahrend der
Umstellzeit (vgl. Kapitel 2.2.2) entstehen hier sehr viele Keime die zu feinen Struk-
turen bzw. einem zeilenférmigen Wachstum von Spharoliten fihren. In der an-

grenzenden Schicht tritt ein grobes Spharolitgeflige (Abb. 2.6, b) auf, das mit zu-
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nehmendem Abstand von der Nahtmitte feiner wird (Abb. 2.6, c). An diese Schicht
anschlieend befindet sich die sogenannte Flie3zone (Abb. 2.6, d), die durch
FlieRlinien aufgrund starker Scherdeformationen gekennzeichnet ist. Diese kom-
men dadurch zu Stande, dass Material wahrend dem Flgevorgang nach auf3en in
den Wulst gepresst wird. Danach kommt ein Ubergangsbereich aus verstreckten
Spharoliten (Abb. 2.6, e), der die Fliellzone und das unbeeinflusste Grundmaterial
(Abb. 2.6, f) verbindet.

Fugeebene Nahtbereich Ubergang
transkristalline Struktur feinspharolithisch verstreckte Spharolithe

.d);.e)\’\\,-

e

SchweiRnahtmitte Nahtbereich FlieRzone Grundgeflige
grobspharolithisch FlieRlinien grobspharolithisch

Abb. 2.6: Darstellung der wahrend des Fugens entstehenden Spharolith-
strukturen (Potente, 2004).

Die prinzipielle Reihenfolge dieses Schichtaufbaus bleibt auch bei Variation der
Schweillparameter weitgehend unverandert. Nur die Breite und mehr oder

weniger starke Ausbildung der Schichten verandert sich (Potente, 2004).
2.3.2 Mechanische Eigenschaften

Schweillfaktoren

Zur Bestimmung der Gite von Schwei3nahten wurden sogenannte Schweifdfakto-
ren eingefuhrt: Ein Kurzzeit-Schweil¥faktor (f,) und ein Langzeit-Schweil3faktor (f)
(DVS 2203). Der Kurzzeit-Schweildfaktor gibt dabei das mechanische Verhalten
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der Schweildnaht im Verhaltnis des ungeschweildten Materials wahrend kurzer
Tests, wie z.B. dem Zugversuch, an. Dabei werden die Materialien wie in Glei-

chung 2.1 zueinander in Beziehung gesetzt:

Gwe
f,=—= 2.1)

Obulk
Dabei wird nach DVS-2203-2 oweld, die Streckspannung des geschweil3ten Materi-
als, und opuk, die Streckspannung des Grundmaterials miteinander verglichen.
Kurzzeit-Schweil3faktoren guter Schweil3nahte befinden sich normalerweise im
Bereich von 0,8 < f, < 1, wobei 1 bedeutet, dass die Schweil3naht dieselbe Festig-
keit wie das nicht geschweildte Material erreicht. Laut DVS 2203-1 ist flr Heiz-

elementschweildungen von PE 100 ein Faktor von mindestens 0,9 gefordert.

Der Langzeit-Schweil¥faktor (f)) hingegen wird laut DVS 2203-4 mittels Zeitstand-
zugversuchen ermittelt. Dabei muss eine ungeschweilte Probe bei vorgegebener
Belastung 10.000 h Prifzeit Gberdauern. Um auf die Belastung flr die geschweil3-
te Probe zu kommen, wird die Belastung der ungeschweil3ten Probe mit einem
Faktor (z.B. 0,8) multipliziert. Dies ergibt die Belastung fur die geschweil3te Probe,
unter der im Zeitstandzugversuch ebenfalls 10.000 h erreicht werden mussen. Ist
dies der Fall, erfullt die Schweilung nach DVS 2203-4 einen Langzeit-
Schweilfaktor von 0,8. Langzeit-Schweil3faktoren sind je nach angewandtem
Schweildverfahren unterschiedlich hoch. Laut DVS 2203-4 muss er fur das Heiz-
elementschweilen von PE 100 mindestens 0,8 betragen. Bei Warmgasschwei-

Rungen hingegen genugt ein Faktor von 0,4.

Spannungserhéhungen bei Schweilnahten

Durch Wandstarkenversatz (Abb. 2.7, a) oder Einfallstellen (Abb 2.7, b) bei
Schweillungen sind zusatzlich auftretenden Biegespannungen mdglich, die das
Langzeitverhalten von Rohren beeintrachtigen. Diese lassen sich durch Abande-
rungen der klassischen Kesselformen folgendermalRen beschreiben (sie-
he Gleichung 2.2 bis 2.5) (Potente, 2004):

o Bei Wandstarkenversatz (Abb. 2.7, a) gilt:



Grundlagen 15

_p-(D-d) e
o\ =g (1+3 d) (2.2)
_p-(D-d) e
ct_——Efa——(1i02789 d) (2.3)

Dabei ist o, die axiale und o; die tangentiale Spannung im Rohr. Der innen
anliegende Druck wird mit p, der auf3ere Rohrdurchmesser mit D, der inne-
re Rohrdurchmesser mit d und der Wandversatz mit e beschrieben.

e Bei Einfallstellen (Abb. 2.7, b) gilt:

%=9%35901m¢y.ﬁiﬁ) (2.4)
Gt=94g%:£9(1i0558-y-/Qiig) (2.5)

In diesem Fall entspricht y dem in Abb. 2.7, b abgebildeten ,Einfall-Winkel*.
Um zusatzliche Spannungserhdhungen zu vermeiden, ist daher bei
Schweillungen von Rohren darauf zu achten, dass es zu keinem Versatz

der Fugeflachen kommt.

Modell fiir die Festigkeit von StumpfschweilSndhten
Die Haftfestigkeit (o, ) einer Figenaht lasst sich prinzipiell auf drei Mechanismen

zuruckflhren (Potente, 2004):

e Spontane Haftung infolge des Kontakts (o, )

o Selbstdiffusion (o)

e Eine Festigkeit, die durch eine wahrend des Flugens entstehende Molekul-
verstreckung und anschlielRender Relaxation mit Platzwechsel-vorgangen

durch die Grenzflache, entsteht (o, ) (Ehrenstein, et al., 2004; Potente,

2004)
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R s i —

Wandstarkenversatz

o

b)

Einfallstellen

Abb. 2.7: Spannungserhdhungen bei nicht ,idealen“ SchweiRungen (Potente,
2004).

Somit lasst sich die Haftfestigkeit entsprechend Gleichung 2.6 folgendermalien

beschreiben:

Otiaft = Okont. T Opitt T OpefRel (2.6)

Die Festigkeit infolge des Kontakts ist im Bereich von 10° MPa und somit sehr
gering (Potente, 2004). Die Haftung auf Grund der Selbstdiffusion wird durch das
Reptationsmodell erklart. Dieses Modell wurde durch De Gennes und Doi &
Edwards entwickelt (de Gennes, 1979; Doi und Edwards, 1986). Bei diesem in
Abb. 2.8 dargestellten Modell wird davon ausgegangen, dass sich Ketten (,chain®)

in einer Polymerschmelze nur begrenzt bewegen konnen.

Die Ketten werden durch angrenzende Ketten und Verschlaufungen in einer ima-
ginaren Rohre (,initial tube®) eingesperrt. Innerhalb dieser Rdhren ist es Molekulen
zwar moglich sich durch Mikro-Brown’'sche Bewegungen fortzubewegen, aller-
dings sind sie nicht im Stande sich gegenseitig weiter zu durchdringen. Die Enden

dieser gefangenen Ketten (,minor chains®) bewegen sich freier und entkommen
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der Rohre nach und nach. Fir diese Enden ist es nicht exakt mdglich vorherzusa-
gen, wie sie sich bewegen, weshalb sie besser in Aufenthaltsraumen (,sphere®)
dargestellt werden. Die Zeit, die die Kette bendtigt um ihre ursprungliche Rohre
komplett zu verlassen, wird als Repatationszeit bezeichnet (Brochard-Wyart, 1991;
Wool, 1991; Potente, 2004).

—

SPHERE —

0<t <1p<T,

Abb. 2.8: Schematischer Verlauf eines Reptationsvorganges (Wool, 1991).

Aufgrund dieser Befreiung aus der urspriinglichen Roéhre, kann es an Grenzfla-
chen zwischen zwei Polymeren auch zu Grenzflachendiffusion der ,minor chains®
kommen, wodurch ein Teil der Haftfestigkeit entsteht. Dieses Verhalten wird in
Abb. 2.9 abgebildet, wobei nur die Kettenendsegmente (Abb. 2.9, a), bzw. die
Aufenthaltsspharen (Abb. 2.9, b) eines der zwei Polymere abgebildet sind (Wool,
1991).

Da dieser Vorgang der Reptation langsam von statten geht, liefert dieser ebenfalls
nur einen geringen Beitrag zur Haftfestigkeit. Dadurch ist es legitim anzunehmenn,
dass der grofite Anteil der Festigkeit durch den in Abb. 2.10 dargestellten dritten
Prozess, der Molekilverstreckung und anschlieRender Relaxation wahrend des
Flgevorgangs, entsteht (Potente, 2004). Zuerst werden die Molekulketten in der
Rohrwand (Abb. 2.10, a) durch den Fugeprozess nach Aufen gedruckt, wodurch
eine Orientierung (Abb. 2.10, b) und der SchweiBwulst entstehen. Anschliel3end
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relaxieren die Molekulketten wahrend der Abkuhlung und greifen ineinander ein
(Abb. 2.10, c). Dadurch entstehen Verschlaufungen, die fur die guten Haftungs-

eigenschaften der Stumpfschweil3nahte verantwortlich sind.

a
) MINOR
INTERFACE MINOR CHAIN
CHAIN
. " END SEGMENT C
. C .1
k. "\.3,2
. G
e = I&S
- . SQ)
. q
1=0 124
b) 0<t <1< T,
L : O
L] 7 O
- O o
i W o
.. 20
y = ) O
—— o O

1=0 b=1

Abb. 2.9: Entstehung der Haftfestigkeit an einer Grenzflache durch Diffusion
(Wool, 1991).

Die Notwendigkeit dieser Umorientierung der Ketten wahrend des Fugeprozesses
(Abb. 2.10, b) ruhrt vermutlich daher, dass die Ketten im Rohr verarbeitungs-
bedingt bevorzugt in axial-Richtung angeordnet sind (Abb. 2.11, a). Werden diese
ohnehin bereits orientierten Ketten beim Schweil3prozess erwarmt, beginnen diese
sich zusammen zu ziehen, um in einen energetisch besseren Zustand zu gelan-
gen (Abb. 2.11, a).
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| e

Abb. 2.10: Molekulverstreckung und -relaxation wahrend des Fugeprozesses
(Potente, 2004; Ehrenstein, 2004).

Bei drucklosem Schweil’en diffundieren sie nur zu geringen Teilen durch die
Grenzflachen und erzeugen keine gute Festigkeit (Abb. 2.11, a). Bei anderen
Schweildverfahren, wie z.B. dem Verbinden mittels Elektroschweimuffen (E-
Muffe), ist diese ,Vororientierung“ durch Druckaufbringung nicht unbedingt nétig,
da die Orientierungsrichtungen von Rohr und Muffe eine Diffusion durch die
Grenzflachen erleichtern (Abb. 2.11, b), bzw. die Grenzflachen durch die War-
meausdehnung aufeinander gedrickt werden wodurch der Diffusionsvorgang
ebenfalls erleichtert wird. Daher ist davon auszugehen, dass bei Stumpfschweil}3-
verbindungen von Rohren die Aufbringung von Druck wahrend des Schmelzvor-

ganges flr gute mechanische Eigenschaften von hoher Bedeutung ist.
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a) Stumpfschweiltnaht b) E-Muffe

Heizelement

drucklos — schlechte Diffusion der drucklos — bessere Diffusion der
Grenzflache Grenzflachen

Abb. 2.11: Vergleich der Grenzflachendiffusion von Stumpfschweilfungen ohne

Fugedruck und E-Muffenverbindungen.
2.3.3 Bruchmechanische Eigenschaften

Versagensverhalten von Rohren unter Innendruck

Das Langzeitverhalten von Rohren unter Innendruck wird standardmafig durch
Zeitstandinnendruckversuche, die in der EN ISO 9080 festgelegt sind, untersucht.
Die dabei auftretenden Versagensmechanismen wurden bereits ausgiebig doku-
mentiert (Ifwarson, 1989; Lang, et al., 1997). Die Versagensmuster entsprechen
dabei normalerweise einem der drei Bereiche, die in Abb. 2.12 dargestellt sind
(Lang, et al., 2005).

In Bereich A (,Region A®) bilden sich bei sehr groRen Belastungen (choop) durch
Innendruck bereits nach kurzer Zeit grof3e plastische Deformationen und das Rohr
versagt duktil. Die Dauer bis zum Eintreten dieser Versagensart (,time to failure®)

wird hauptsachlich durch die FlieRspannung bestimmt (Krishnaswamy, 2005).
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Bei geringeren Belastungen kommt es in Bereich B (,Region B“) zu quasi-sprodem
Versagen. Die Zeitdauer bis zu dieser Art des Versagens wird hauptsachlich durch
die Molmasse und die Anzahl der Kurzkettenverzweigungen beeinflusst (Brown, et
al., 1992; Pinter, 1999; Krishnaswamy, 2005). Der Versagensmechanismus in die-
sem Bereich lasst sich in zwei Arten unterteilen, die Rissinitiierung und das lang-
same Risswachstum (Barker, et al., 1983; Gaube, et al., 1985; Stern, 1995; Lang,
et al., 1997; Pinter, 1999), die je nach Material unterschiedliche Beitrage zur Ge-

samtversagensdauer beisteuern.

Im Bereich C, kommt es aufgrund von globaler Alterung des Rohrwerkstoffes zu
sprodem Versagen auch bei kleinen Lasten. Dieser Bereich wird hauptsachlich

durch Stabilisatoren, die der Alterung entgegenwirken, beeinflusst (Doerner ,

1994).

Region A

Region B

.-L.;.‘ -,

— e
ductile failure

stress large scale plastic

A deformation (yield stress) quasi-brittle failure
small scale crack tip plasticity
local crack tip aging
o ~ /
Sy,
2 T
o ~ . .
o creep crack growth = creep crack Region C
o initiation (CCl) growth (CCG) brittle failure
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Abb. 2.12: Versagensbereiche von Rohren unter Innendruck (Lang 2005).

Langsames Risswachstum

Das langsame Risswachstum, auch ,Slow Crack Growth* (SCG) genannt, ist der
kritische Versagensmechanismus bei langzeitbeanspruchten Rohren unter Innen-
druck (Barker, et al., 1983; Gaube, et al., 1985; Ifwarson, 1989; Frank, 2010).
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Ausgeldst wird SCG stets durch einen Anfangsdefekt, der sich typischerweise an
oder in der Nahe der Rohrinnenwand befindet (Barker, et al., 1983; Stern, 1995;
Pinter, 1999). An diesen Mikrodefekten entstehen lokale Spannungsspitzen
(Kinloch und Young, 1983), durch die sich Mikrohohlrdaume vor der Rissspitze
ausbilden. Zwischen diesen Hohlrdumen wird das Material verstreckt und es ent-
stehen Fibrillen bzw. ,Crazes" aus hochorientiertem Material (Bromstrup, 2004).
Durch die anliegende Spannung flieRt weiteres Material von den Fibrillen-
Grenzflachen nach und es bilden sich immer groRere Fibrillen (,Crazing“). Tie-
Molekule beginnen zu entschlaufen, bzw. werden kovalente Bindungen der Mole-
kiulketten aufgebrochen, wobei der Mechanismus des Entschlaufens im Vergleich
zu den Kettenbrichen Uberwiegt (Pinter, 1999). Durch diese Abfolge an Prozes-

sen wachst der Riss, wie in Abb. 2.13 gezeigt, immer weiter durch das Material.

Linear Elastische Bruchmechanik

Da herkdommlichen Methoden, wie etwa Zeitstandinnendruckversuche, fir die Un-
tersuchung von langsamem Risswachstum sehr zeitaufwandig sind, wurde das
Langzeitverhalten von Polymeren haufig mit Hilfe der LEBM in beschleunigtem
Zeitraum untersucht (Stern, 1995; Parsons et al.,, 1999; Pinter, 1999; Haager,
2006; Freimann, 2008; Frank, 2010). Urspringlich wurde die Linear-Elastische
Bruchmechanik flr das Beschreiben und Berechnen des Versagens metallischer
Werkstoffe entwickelt (Irwin, 1957; Broek, 1982; Hertzberg, 1996). In zahlreichen
Studien wurde jedoch bereits gezeigt, dass die LEBM ebenfalls erfolgreich fur das
Versagensverhalten von Kunststoffen verwendet werden kann (Kinloch und
Young, 1983; Lang, 1984; Stern, 1995), solange zwei grundlegende Bedingungen
erfullt werden (Lang, 1984):

e Die plastischen Deformationen an der Rissspitze missen grélienmalig

eingeschrankt sein

e Der geprifte Bauteil bzw. Prufkérper muss ein linear-elastisches Werkstoff-

verhalten aufweisen
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Abb. 2.13: Initiierung und Ausbreitung eines Risses in PE-HD unter statischer
Belastung (Stern, 1995).

Der Spannungsintensitédtsfaktor K

Unter Einhaltung der oben genannten Aspekte ist es flr Kunststoffe legitim, die
LEBM und den Spannungsintensitatsfaktor (K) zu benutzen. Mit Hilfe von K ist es
moglich lokale Spannungszustdande an Rissspitzen in Materialien prufkorper-
unabhangig zu beschreiben (Abb. 2.14 (Anderson, 2005) und Gleichung 2.7
(Hertzberg, 1996)).

Ublicherweise wird bei einer Angabe von Spannungsintensitatsfaktoren mittels
Index [, Il und Il angegeben (Abb. 2.15), unter welcher Belastung dieser gilt. Da-
bei entspricht | der Risséffnung aufgrund einer Zugbelastung, Il der Scherung in
der Ebene und lll der Scherung aus der Ebene. Fur die meisten praktischen An-
wendungen ist Mode | der bedeutendste Belastungsfall (Broek, 1982; Kinloch und
Young, 1983).
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Abb. 2.14: Spannungszustand an der Rissspitze einer gleichmaRig belasteten
unendlich grof3en Probe (Anderson, 2005).
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Abb. 2.15: Belastungsmodi I, Il und 11l (Broek, 1982).
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Mit Hilfe dieses K-Konzeptes gelingt es, das Langzeitverhalten von PE-HD schnel-
ler zu untersuchen und zu vergleichen. Dazu wird die Risswachstumsgeschwin-
digkeit als Funktion des K-Wertes unter einer statischen Last bestimmt. Wird die
Gultigkeit der LEBM wahrend der Versuche nicht verletzt, kann dieser Material-
kennwert zur Berechnung des Langzeitverhaltens verwendet werden. Dafur ist
jedoch ein ausgepragter ebener Dehnungszustand im Prufkorper von Vorteil. Bei
haufig verwendeten Prifkoérpern, wie z.B. dem Compact Tension-Prufkorper (CT),
kommt es aufgrund der Duktilitdt von Polyethylen bei hohen K-Werten zur Ausbil-
dung grofRer plastischer Zonen und Verformungen, die die Legitimitat der LEBM
verletzen. Dieses Problem wird mit Hilfe kleinerer K-Werte und zyklischen Versu-

chen, bzw. anderer Prifkérpergeometrien gelost.

Dazu wurden bereits ausgiebige Untersuchungen sowohl mittels statischer, als
auch dynamischer Belastungen durchgefihrt und in weiterer Folge auch Modelle
zur Berechnung von Lebensdauern von Rohren entwickelt (Stern, 1995; Lang, et
al.,, 1997; Lang, 1997; Parsons et al., 1999; Pinter, 1999; Parsons et al., 2000;
Balika, 2003; Haager, 2006; Frank, 2010).

Langzeitverhalten von PE-HD anhand von zyklischen CRB-Tests

Um das Problem der grof3en plastischen Zonen zu umgehen, werden Versuche an
,Cracked-Round-Bar“ Prifkérpern (CRB) durchgeflihrt. Dabei werden wie in
Abb. 2.16 dargestellt, zylindrische Prufkorper (mit dem Durchmesser D) mit einer
scharfen umlaufenden Kerbe versehen. Durch diese Kerbe kommt es zu einer
grolien Behinderung im Material, wodurch ein ebener Dehnungszustand ausgebil-
det wird und den Einsatz der LEBM rechtfertigt.

Das Bestimmen der Langzeiteigenschaften an CRB-Prufkorpern wurde bereits
ausgiebig dokumentiert (Pinter, et al., 2007b; Freimann, 2008; Hartl, 2010; Frank,
et al., 2009; Frank, 2010). Die CRB-Prufkérper werden zyklisch belastet (Kraft F,
Frequenz f), wodurch es zu langsamem Risswachstum kommt. Dieses zyklisch-
induzierte Risswachstum (FCG, ,Fatigue-Crack-Growth®) wird durch die gleichen
Parameter beeinflusst, bzw. basiert auf den gleichen Versagensmechanismen wie
das SCG in Rohren unter Innendruck (Pinter, et al., 2007b). Daher kdnnen von

den Ergebnissen der vergleichsweise schnellen zyklischen Untersuchungen
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Schlisse bezuglich des Langzeitversagensverhaltens von Rohren unter Innen-

druck gezogen werden.

|
iR

a t

Abb. 2.16: Schematische Darstellung des zyklischen CRB-Tests (Pinter, et al.,
2006).

Durch die Belastung (AF) bzw. die dadurch entstehende Spannung (Ac), die Riss-
lange (a) und die Beschaffenheit des Prifkorpers (Geometriefaktor Y) stellt sich
ein K; bzw. AK| = (Kimax-Kimin) nach Gleichung 2.8 aufgrund der zyklischen Belas-
tung ein (Hertzberg und Manson, 1980).

AK, = Acvay (2.8)

Wie in Abb. 2.12 gezeigt, werden bei Zeitstandinnendruckversuchen die Versa-
gensspannungen (ohoop) Uber die Versagenszeit (t;) aufgetragen. Bei Materialver-
gleichen mit den zyklischen CRB-Tests werden die wahrend der Belastung ange-
legten AK|-Werte Uber die Zyklenzahl (N) aufgetragen. Da sowohl, wie durch
Gleichung 2.8 ersichtlich, AK, proportional zu Ac, als auch die Versagenszyklen-
zahl (Nf) proportional zu t; ist, sind diese zwei Auftragungsarten qualitativ mitei-
nander vergleichbar. Die Anwendbarkeit der CRB-Tests wurde bereits auch aus-
giebig untersucht (Pinter, et al., 2007a; Pinter, et al., 2007b; Frank, et al. 2011).
Dadurch ist es mit schnell durchfihrbaren CRB-Versuchen mdglich ein Ranking
bezlglich des Risswachstumswiderstandes zu erstellen. Im Falle dieser Arbeit
wurden so Schweildnahten mit unterschiedlichen Schweil3-parametern untersucht

und miteinander verglichen.

2.3.4 Einfluss der Struktur und Morphologie auf mechanische und bruch-

mechanische Eigenschaften

In diesem Kapitel werden die Einflisse des strukturellen Aufbaus und der Morpho-

logie auf die mechanischen und bruchmechanischen Eigenschaften von PE-HD
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fur Rohranwendungen genauer erlautert, um spatere Schlisse und Interpretatio-

nen verstandlich zu machen.

Generell ist festzuhalten, dass flr Materialien in Rohranwendungen sowohl die
mechanischen als auch die bruchmechanischen Eigenschaften von grof3er Bedeu-
tung sind. Durch die mechanischen Eigenschaften wird z.B. sichergestellt, dass
die Ringsteifigkeit des Rohres ausreicht um Erdlasten auf Dauer zu tragen. Ande-
rerseits wird durch ein zu steifes Rohr (erreicht z.B. durch einen hohen Kristallini-
tatsgrad) das langsame Risswachstum geférdert, wodurch es zu klrzeren Le-

bensdauern der Rohre kommt.

Daher wird in den letzten Jahren immer haufiger versucht, neue Materialien zu
entwickeln, die beide Eigenschaftsspektren beriicksichtigen, woraus sich auch der
Trend zu bimodal-verteilten Rohrwerkstoffen erklart. In den nachfolgenden zwei
Kapiteln wird auf diese zwei Struktur-Eigenschaftsbeziehungen naher eingegan-

gen, die oftmals gegenlaufig verlaufen.

Mechanische Eigenschaften

Die mechanischen Eigenschaften von PE-HD hangen stark von der makromoleku-
laren Struktur ab. Eine hdhere Dichte, die auf weniger Seitenketten zurtckfuhrbar
ist, erhdoht den mdoglichen Kristallinitatsgrad und somit z.B. den E-Modul und die
Streckgrenze des Werkstoffs (Grellmann und Seidler, 1998), wodurch eine héhere
Ringsteifigkeit des Rohres erreicht wird. Dadurch ist das Rohr stabiler gegentber
Verformung und ertragt schwerere Lasten (z.B. Erdlast). Eine Erhéhung der An-
zahl der Seitenketten senkt hingegen den Kristallinitdtsgrad und somit die Steifig-
keit des Rohres. Die Streckdehnung wird hingegen erhéht. Durch die Dichte wird
auch das Permeationsverhalten der Rohrwerkstoffe, welches in Bezug auf Lecka-
ge und Umweltschutz eine immer groldere Rolle spielt, beeinflusst, da die Permea-

tion mit zunehmender Dichte abnimmt (Crank und Park, 1968).

Bruchmechanische Eigenschaften

Die Hauptparameter, welche die Lebenszeit von PE-HD unter langsamem Riss-
wachstum beeinflussen, sind die Molekulargewichtsverteilung und die Seitenket-
tendichte. Bei der Molekulargewichtsverteilung sind vor allem die Anteile mit sehr

hohen Molekulargewichten ausschlaggebend fir eine lange Lebensdauer.
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Durch die Erhdhung der Anzahl der Seitenketten wird der Risswachstums-
widerstand betrachtlich erhdht. Das Beiflugen von 3 bis 6 Seitenketten pro 1000 C-
Atomen steigert die Lebensdauer um einen Faktor von 10*. Der groRe Einfluss
von Molekulargewichtsverteilung und Seitenketten ist dadurch erklart, dass durch
die langen Ketten vermehrt Tie-Molekullen gebildet werden. Diese verhindern bzw.
verlangsamen Entschlaufungsvorgange von Molekulketten, welche bei geringen
Belastungen die Hauptursache fir langsames Risswachstum darstellen. Weiters
verbinden Tie-Molekule nicht nur Lamellenpakete, sondern teilweise auch ganze
Spharoliten miteinander, wodurch wiederum das langsame Risswachstum entlang
der Spharolitgrenzen behindert wird. In Abb. 2.17 sind verschiedene Arten von
Tie-Molekllen dargestellt. Bei Abb. 2.17, a) handelt es sich um ein normales Tie-
Molekil, das zwei Lamellenpakete direkt miteinander verbindet, Abb. 2.17, b) zeigt
ein loses Tie-Molekul, das keinen wirklichen Beitrag leistet und in Abb. 2.17, c)
sind zwei lose Tie-Molekulle abgebildet, die ineinander verschlauft sind und so ei-
ne Verbindung zwischen den Paketen bilden (Brown, et al., 1992; Pinter, 1999;
Seguela, 2005; Domininghaus, et al., 2008).

Die Erhéhung der Seitenketten fuhr zu einer Erniedrigung des Kristallinitatsgrad.
Dadurch kommt es zu einer Erniedrigung der FlieRspannung, was eine grofl3rau-
mige Fibrillierung an der Rissspitze zur Folge hat, wodurch lokal eine hdhere
Energieabsorption ermoglicht wird (Pinter, 1999). Allerdings muss auch beachtet
werden, dass teilkristalline Polymere um ein vielfaches resistenter gegen langsa-
mes Risswachstum sind als amorphe Polymere, da in teilkristallinen Polymeren
viel Energie fur die Deformation von Kristalliten aufgebracht werden muss
(Hertzberg und Manson., 1980).

Uber den Einfluss der Seitenkettenlange gibt es verschiedene Meinungen. Es er-
scheint allerdings sinnvoll anzunehmen, dass langere Seitenketten (derzeit Ubliche
Co-Monomere: Buten, Hexen, Octen) ebenfalls einen positiven Einfluss haben, da
nach Hertzberg und Manson (Hertzberg und Manson, 1980) nicht einzelne Mole-
kile, sondern verschlaufte Netzwerke aus Molekllen Crazes uberspannen. Das
Ausbilden solcher Netzwerke ist durch langere Seitenketten, die auch zu geringe-

ren Kristallinitdtsgraden fuhren, begunstigt.
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a) b) c)

Abb. 2.17: Arten von Tie-Molekulen (Seguela, 2005): a) Tie-Molekdl; b) loses Tie-

Molekdl; c) verschlaufte Tie-Molekule

Ein weiterer Einflussfaktor, der den Widerstand gegen langsames Risswachstum
verandert, ist die Verarbeitung, oder im Fall dieser Arbeit der Schweil3prozess. In
Abb. 2.18 ist gezeigt, wie sich die Veranderung der Morphologie durch Tempern
(,annealing temperature“) des Materials auf die Lebensdauer (t;) von linearem PE
auswirkt. Dabei ist zu sehen, dass Materialien die unter dem Schmelzpunkt
(Abb. 2.18, | und Il) getempert werden langere Lebenszeiten, als jene die im Tem-
peraurbereich des Schmelzvorgangs (Bereich Abb. 2.18, Ill) getempert wurden

aufweisen (Brown, et al., 1992).

Der generelle Einfluss eines Tempervorganges auf das langsame Risswachstum
in Polyethylen wurde allerdings noch nicht sehr ausfuhrlich erforscht. Weiters ist
nur bekannt, dass sich bei PE-MD, aufgrund der gréReren Lamellendicken (270 A
im Vergleich zu 160 A) und daher wahrscheinlich geringeren Anzahl an Tie-
Molekulen, der Widerstand gegen langsames Risswachstum verringert (Strebel
und Moet, 1995).
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Abb. 2.18: Tempereinfluss auf die Lebensdauer von linearem PE (Brown, et al.,
1992).
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3 EXPERIMENTELLES

In diesem Kapitel wird genau auf den experimentellen Teil der Arbeit eingegan-
gen. Dazu werden die Probenvorbereitung, die allgemeinen und die entwickelten

bzw. angewandten Messverfahren erlautert.

3.1  Untersuchte Werkstoffe

Im Rahmen der Untersuchungen in dieser Arbeit wurden Versuche an drei ver-
schiedenen PE-HD Typen, die in Tabelle 3.1 aufgelistet sind, durchgefihrt. Samt-
liche Rohre und Spritzgussformteile wurden bei der Fa. AGRU Kunststofftechnik

GmbH (Bad Hall, O) unter Produktionsbedingungen hergestellt.

Tabelle 3.1: Untersuchte PE-Typen

Bezeichnung | Erkldrung

PE 100 Standard PE 100-Type

PE 100-RC PE 100-Type; modifiziert fir hdheren Risswachstumswiderstand
PE 100-FT PE 100-Type; fir Spritzguss-Formteile

3.2 Priifkorperherstellung

Das Kapitel der Prufkorperherstellung wird entsprechend der Rohrdimensionen in
zwei Unterkapitel aufgeteilt. Da von der Herstellung der Rohre bis zum fertigen
Prufkorper viele Verarbeitungsschritte notwendig waren, werden diese hier zwecks

Nachvollziehbarkeit genauer beschrieben.

3.2.1 Rohrprufkorper DN 160 mm

Es wurden Schwei3nadhte von PE-HD-Rohren mit einem AulRendurchmesser von
160 mm und einer nominellen Wandstarke von 14,6 mm untersucht, die mit einem
Heizelementschweillgerat verschweil3t wurden. Die SchweiRungen selbst wurden
prinzipiell gemals der DVS 2207-1 (Schweillen von thermoplastischen Kunststof-
fen, Heizelementschweilen von Rohren, Rohrleitungsteilen und Tafeln aus PE-
HD) durchgefuhrt. Die Anwarmzeit (in Sekunden = 10x Wandstarke) wurde inner-
halb der durch die Richtlinie vorgeschlagenen Gruppe zwischen 120 und 190 Se-
kunden variiert, aufgrund der Annahme, dass es wahrend Arbeiten im Feld mdg-
lich ist, innerhalb der Gruppe eine falsche Geometrie auszuwahlen. Aus zeitlichen

Grinden wurde die Abkuhlzeit, in der die Proben in der Schweillmaschine einge-
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spannt bleiben, wie in der DVS 2207-1 vorgeschlagen, auf 10 Minuten (bzw.
600 s) reduziert. Diese Verklrzung ist moglich, da die Schweiflungen im An-

schluss keinerlei auReren Belastungen ausgesetzt wurden.

Da auch der Einfluss der Druckart wahrend des Abkuhlens von Interesse ist, wur-
de bei einigen Schweildversuchen die Methode des ,Dual-Schweil3ens“ aus der
ISO/DIS 21307 verwendet. Dabei wird der Druck wahrend der Abkuhlzeit bereits
nach 10 Sekunden auf ein Sechstel des urspringlichen Druckes reduziert. Diese
Art des Schweillens wird normalerweise fur Rohre mit Wandstarken t > 22 mm

angewandt.

Um die Einflisse der verschiedenen Polyethylen-Typen und Schweil3parameter zu
bestimmen, wurden 13 verschiedene Schweilungen je zweimal durchgefihrt. Die
genauen Parameter sind Tabelle 3.2 zu entnehmen. Alle Schweilungen wurden
bei 23°C Umgebungstemperatur und ohne weitere auflere Witterungseinflusse,
wie z.B. Wind und damit verbundene Verschmutzung der Fugeflachen, hergestellt.
Die Flugeflachen wurden vor dem Schweil’en plan gehobelt und von Verschmut-
zungen befreit. Die Temperatur des Heizelements wurde vor jeder Messung an
vier 90° versetzten Stellen Uberprift um einen Einfluss durch die Schweil3tempera-
tur selbst auszuschliel3en. Nach Beendigung jeder SchweilRung wurde die Teflon-
Beschichtung des Heizelementes grindlich gereinigt, um keine Ruckstande auf

die Fugeflachen der nachsten Proben zu bringen.

Fir die durchgefihrten Werkstoffprifungen mussten passende Prifkorper aus den
Rohrverbindungen hergestellt werden. Dazu wurden aus den Rohrwanden ca. 15
mm dicke Streifen entlang der Extrusionsrichtung entnommen. Diese wurden an-
schlielend entsprechend den Anforderungen jeder Prifmethode weiter bearbeitet.
Die genauen Prufkérpervorbereitungen sind den einzelnen Kapiteln zu den Me-

thoden der Prifverfahren zu entnehmen.

3.2.2 Rohrprifkorper GroRrohr

Da Groldrohre immer mehr an Bedeutung gewinnen, wurde auch die Schweilinaht
eines solchen im Rahmen dieser Arbeit untersucht. Dazu wurden zwei Rohre mit
einem Durchmesser von 2000 mm und einer Nennwandstarke von 85 mm zu-

sammengeschweil3t. Die genauen Parameter der Schweildung sind Tabelle 3.2 zu
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entnehmen. Es wurde beim Angleichen eine minimale Wulsthéhe von 4,5 mm er-
reicht und die Umstellzeit wahrend dem Schweildvorgang betrug ca. 60 Sekunden.
Da fur derartige Rohre derzeit keine Regelwerke existieren, wurden die Schweil3-
parameter der DVS, bzw. ISO-Norm auf diese Wandstarke extrapoliert. Fur die
weitere Verarbeitung und Prufkdrperherstellung wurde eine Platte der Grof3e von
ca. 470x400 mm? herausgearbeitet, welche wiederum in ca. 30 mm dicke Streifen
geschnitten wurde (siehe Abb. 3.1). Diese wurden anschlieend entsprechend
den Anforderungen jeder Prifmethode weiter bearbeitet. Die genauen Prufkorper-
vorbereitungen sind den einzelnen Kapiteln zu den Methoden der Prufverfahren zu

entnehmen.

Tabelle 3.2: Variation der Schweil3parameter und Materialien.

Material DN Druckprofil Anwarmzeit Kihlzeit
[mm] ] [s] [s]
PE 100 160 Single 120 600
PE 100 160 Single 190 600
PE 100 160 Dual 120 600
PE 100 160 Dual 190 600
PE 100 160 Single 146 600
PE 100-RC 160 Single 120 600
PE 100-RC 160 Single 190 600
PE 100-RC 160 Dual 120 600
PE 100-RC 160 Dual 190 600
PE 100-RC 160 Single 146 600
600
PE 100 u. PE 100-FT 160 Single 146 600
PE 100-RC u. PE 100-FT 160 Single 146 600
PE 100-FT u. PE 100-FT 160 Single 146 600
PE 100 2000 Dual 840 5580

Abb. 3.1: Teilstiicke der GroRRrohrverbindung samt Naht und Wulst.
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3.3 Methodenentwicklung

Da es nicht moglich war alle gewlnschten Ergebnisse mit normierten, bzw. stan-
dardisierten Messmethoden zu erhalten, werden in diesem Kapitel die Messme-

thoden genauer erklart. Dies soll der Nachvollziehbarkeit der Ergebnisse dienen.

3.3.1 Optische Charakterisierung

Bei der optischen Charakterisierung waren vor allem die geometrische Beschaf-
fenheit der Schweil3wulste und die durch die Wilste entstandenen ,Kerben“ von
Interesse. Bisherige Beobachtungen an Schweil3nahten haben gezeigt, dass Ris-
se an diesen Wulstkerben initiieren und anschlie3end durch die Rohrwand wach-
sen (Frank, 2008; Hessel, 2011). Dazu wurden die in Kapitel 3.2.1 erwahnten
Streifen entlang der Schnittflachen mittels Mikrotom glatt und plan geschnitten. Die
so vorbereiteten Prifkérper wurden anschlieRend mit einem Lichtmikroskop (TYP
SZX12 & TYP BX51, Olympus (Hamburg, D)) untersucht. Um die Struktur der
Schweildnahte selbst genauer zu bestimmen, wurden 10 um dicke Schichten auf
Objektivtragern aus Glas mittels Lichtmikroskop und Polfiltern untersucht um An-
derungen in der Kristallstruktur des Polyethylens zu charakterisieren. Bei den
Schweillwllsten wurden prinzipiell sehr verschiedene Formen beobachtet. Auch
variierte die Form der Wilste innerhalb einer Schweillung entlang des Umfangs.
Aus diesem Grund wurden die untersuchten Rohrverbindungen in 90° versetzte
Abstande unterteilt und untersucht (Abb. 3.2).

Oben (O) -
Entnahmestelle (V)

Vome (V}

l

—

Hinten (H)

Innenseite

Entnahmestelle (U) v Entnahmestelle (H)

Unten (U}

)

Abb. 3.2: Entnahmestellen der Prifkorper entlang des Rohrumfangs fir die Op-

tische Charakterisierung.
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3.3.2 Dynamische Differenzkalorimetrie

Die dynamische Differenzkalorimetrie (DSC) wird dazu verwendet, um die War-
memenge zu bestimmen, die fur eine physikalische oder chemische Umwandlung
eines Stoffes aufgebracht werden muss, oder dabei freigesetzt wird. Bei konstan-
tem Druck wird die innere Energie eines Stoffes als Enthalpie (H) bezeichnet. An-
dert sich die Enthalpie auf Grund einer Umwandlung, ist es mdglich diesen Vor-
gang mittels DSC zu beobachten und zu charakterisieren. Bei der praktischen
Anwendung des Verfahrens wird vor allem die Differenz der Enthalpie zwischen
zwei Zustanden (AH), wie in Gleichung 3.1, bei der ¢, fur die spezifische Warme-
kapazitat des Materials und AT flr die Temperaturdifferenz steht, verwendet
(Ehrenstein, et al., 2003). Eine Ubersicht tber physikalische und chemische Ursa-
chen fur die Anderung von AH, bzw. die Ausbildung von Peaks in einer DSC-

Kurve ist in Tabelle 3.3 beschrieben.
AH=[c, - AT (3.1)

Tabelle 3.3: Chemische und physikalische Ursachen fir die Anderung der Ent-
halpie (Grellmann und Seidler, 2007).

physikalische Ursachen chemische Ursachen
endotherm | exotherm endotherm exotherm

Schmelzen X Chemisorption X
Kristallisation X Desolvation X

Evaporation X Abbau X X
Sublimation X oxidativer Abbau X

Adsorption X Redox-Reaktion X X

Absorption X Polymerisation X

Desorption X Vernetzung X
Glasubergang kein Peak, nur Ubergang Verbrennung X

Mit Hilfe eines Kalorimeters wird die Anderung der Enthalpie durch die Abwei-
chung des Warmestroms (Q) von der Basislinie gemessen. Uber die Gleichungen
(3.1 und (3.2, bei der m die Masse der Probe, v die Heizrate und ¢, die spezifische
Warmekapazitat ist, 1asst sich die Anderung der Enthalpie kalkulieren (Ehrenstein,
et al., 2003).
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_v.c (3.2)

Prinzipiell gibt es in der dynamischen Differenzkalorimetrie zwei verschiedene Ver-

fahren.
e Dynamische Warmestrom — Differenzkalorimetrie (DWDK)
e Dynamische Leistungs — Differenzkalorimetrie (DLDK)

Bei der DWDK befinden sich Probe und Referenzmaterial zusammen in einem
gemeinsamen Ofen, der nach einem vorgegebenen Programm geheizt und ge-
kdhlt wird. Sowohl bei der Probe als auch der Referenz, die sich auf einer warme-
leitenden Metallscheibe befinden, wird kontinuierlich die Temperatur gemessen.
Solange beide Substanzen dem Temperaturprogramm gleichermallen folgen,
bleibt die Temperaturdifferenz zwischen Probe und Referenz gleich. Findet in der
Probe eine der in Tabelle 3.3 beschriebenen Umwandlungen statt, bendtigt die

Probe mehr oder weniger Energie als die Referenzprobe. Aus dieser Temperatur-

differenz resultiert die Warmestromanderung (AQ).

Bei der DLDK sind Probe und Referenzmaterial in getrennten Ofen, die unabhan-
gig voneinander geregelt werden. Kommt es wahrend des Aufheiz- oder Abkuhl-
vorgangs aufgrund einer Umwandlung zu einer Temperaturdifferenz AT zwischen
den zwei Ofen, wird diese durch verstarktes oder verringertes Heizen ausgegli-

chen.

Der Vorteil der DWDK liegt in der robusteren Bauweise und einfachen Handha-
bung der Gerate, jener der DLDK in der Fahigkeit, aufgrund der kleinen Zeitkon-
stanten der Ofen besonders schnelle Reaktionen zu messen. Im allgemeinen
Sprachgebrauch werden beide Verfahren meist als ,Differential Scanning Calori-
metry“ (DSC) bezeichnet (Ehrenstein, et al., 2003).

Angewandte Methode

In dieser Arbeit wurden alle Messungen mittels DWDK, auf einem Gerat des Typs
DSC822e der Firma Mettler Toledo (Schwerzenbach, CH) durchgefihrt und mit-
tels STARe Software ausgewertet. Bei den Untersuchungen wurden Unterschiede

in den Kristallinitdtsgraden uber die Wandstarke sowohl in der Schweil3naht, als
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auch im Rohr ermittelt. Dazu wurden aus den in Kapitel 3.2 erwahnten Streifen
mittels Mikrotom 200 ym dicke Schichten geschnitten und mit Hilfe eines Tep-
pichmessers ca. 2 mg schwere Proben entnommen. Um den Kristallinitatsgrad zu
berechnen, wurde die Schmelz- bzw. Kristallisationsenergie, die durch den
Schmelz- bzw. Kristallisationsprozess verbraucht wird bzw. entsteht, mit der eines
theoretischen 100% kristallinen Polyethylens (AH,’= 293 J/g) verglichen
(Ehrenstein, et al., 2003).

Mit den Proben wurde folgendes Programm gefahren (Heiz- und Kuhiraten
10 K/min):

e Temperierung auf 30°C

kontrolliertes Aufheizen auf 190°C

kontrolliertes Abkuhlen auf 30°C

kontrolliertes Aufheizen auf 190°C

SchweiBungen von Rohren mit 160 mm Durchmesser

Bei diesen Schweillungen wurden Proben an drei verschiedenen Stellen der
Rohrwand entnommen: Auf3en, Innen und in der Mitte. Da sich herausstellte, dass
der Kristallinitatsgrad in der Mitte stets mit der Innenseite vergleichbare Werte lie-
ferte, wurden aus zeitsparenden Grinden flr die restlichen Versuche nur noch die
Innen- und AuRenseite gemessen. Nachdem alle drei verwendeten Materialien
untersucht worden sind, wurde auch auf die Charakterisierung des zweiten Auf-
heizvorganges, bzw. Abkuhlvorgang verzichtet, da sich die Ergebnisse dieser
Messungen nur verandern, wenn es im Material selbst zu Veranderungen auf mo-
lekularer Ebene, wie z.B. chemische Alterung, kommt, was nicht der Fall war
(Ehrenstein, et al., 2003).

SchweiBung von Rohren mit 2000 mm Durchmesser

Bei dieser Schweillung war es auf Grund der groRen Wandstarken von ca. 85 mm
madglich, wie in Abb. 3.3 dargestellt, an flinf verschiedenen Stellen Proben zu ent-
nehmen: Aullen, Aullen-Mitte, Mitte, Innen-Mitte und Innen. Wiederum wurde das
Material hinsichtlich des Kristallinitatsgrad in Schweif3naht und Rohr in Abhangig-

keit zur Rohrwandposition untersucht.
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Entnahme Entnahme
Rohr Schweiflnaht

Aullen

AulRen-Mitte

Mitte

£
£
o
(o)}
S

Innen-Mitte

200 mm

Abb. 3.3: Probenentnahme fiir DSC beim GrofRrohr.

3.3.3 Orientierungsmessung mittels Infrarot-Spektroskopie

Das Hauptanwendungsgebiet der Infrarot-Spektroskopie (IR) besteht in der Identi-
fikation von Stoffen. Die Infrarotspektroskopie basiert auf absorptions-
spektroskopischen Methoden und verarbeitet Wellenlangen (1) von ca. 780 nm bis
hin zu 1 mm. Der fir die Identifikation von Polymeren wichtigste Spektralbereich
befindet sich zwischen 2,5 und 25 um. Die Spektren werden bei der IR-
Spektroskopie oft mittels Wellenzahlen (v) gem. Gleichung 3.3, dargestellt
(Grellmann und Seidler, 2007), woraus sich der zu untersuchende Bereich zwi-
schen 4000 und 400 cm™ ergibt.

v=— (3.3)

Die so aufgenommenen Spektren weillen Absorptionsbanden auf, die je nach
Wellenzahl den Vibrationen bestimmter Molekulgruppen zugeordnet werden. An-
hand der so identifizierten Molekulgruppen werden mittels Datenbanken-vergleich
Stoffe identifiziert.
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Angewandte Methode - Orientierungsmessungen mittels Dichroic-Factor

Die Idee hinter der Orientierungsmessung mittels IR-Spektroskopie lasst sich fol-
gendermallen zusammenfassen: Der Strahl des Spektroskops wird mittels Polfilter

in einer Ebene polarisiert und auf die Probe gelenkt. Ist der Vektor des polarisier-

ten Strahls (E) parallel zum Transition-Vektor (M), tritt eine hohe Absorption (I)

auf, sind die beiden Vektoren normal aufeinander tritt keine | auf. Die so auftreten-

de | ist proportional zum Quadrat des Skalar-Produkts von E und M. Dieser Zu-

sammenhang wird in Gleichung 3.4 dargestellt, wobei C eine Proportionalitats-

konstante und 0 der eingeschlossene Winkel zwischen E und M sind (Koenig,
1992).

|=C(E - My’ = (E -M- cos(0))? (3.4)

Sind in einem Feststoff absorbierende Gruppen orientiert, so tritt Absorption auf,
die nicht nur von der Anzahl, sondern auch von der Orientierung der Gruppen ab-
hangig ist. Mit Hilfe dieser Methode wird der lineare Dichroic-Factor eines Stoffes,
der Auskunft Uber die Orientierung in einer Ebene gibt, ermittelt. Dazu wird die
Absorption der Gruppen einmal mit parallel polarisiertem Licht (Abb. 3.4, a; 4)))
und einmal normal dazu (Abb. 3.4, b; A,) gemessen. Diese zwei Werte werden

anschlielen wie in Gleichung 3.5 gezeigt miteinander ins Verhaltnis gesetzt.

(3.5)

Dies ergibt R=1 flr Proben ohne bevorzugter Orientierungsrichtung. Bei einer Ori-
entierung in Richtung A;, ergeben sich Werte im Bereich 1 < R < <, flr Orientie-
rungen in A; Werte im Bereich 0 < R < 1 (Jasse und Koenig, 1979; Koenig, 1992;
Krishnaswamy, 2000).

Das Problem dieser Messmethode ist, dass sie bisher meist nur fir hochverstreck-
te und hochorientierte Proben von PE-HD, PE-LLD (biaxial verstreckte Filme),
PET, etc. verwendet wurde, oder dazu diente die Anderung der Orientierung wéh-
rend der Verstreckung zu bestimmen (Read und Stein, 1968; Glenz und Peterlin,
1970; Holland-Moritz und van Werden, 1980; Krishnaswamy, 2000). Da es bisher
nur wenige Untersuchungen gibt, bei denen wenig orientierte Proben miteinander

verglichen worden sind (Leskovics, et al., 2006), war es ein Ziel dieser Arbeit zu
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uberprufen, ob diese Methode auch fur Proben mit geringeren Orientierungen
verwendet werden kann. Dazu wurden Messungen in Transmission, und Absorpti-

on (ATR — ,attenuated total reflection®) durchgeflnhrt.

Absorption
~ .('-\'-
I \.-"\.Tn!.lurv;ihl[l m-1)
IR-Strahl  Polfilter pol. Strahl  Probe Absomption  Signal
o —
\a’\.jtrllt.‘r\z;1|||[. m!]

Abb. 3.4: Funktionsweise des Polfilters fur den linearen Dichroic-Factors einer

ideal orientierten Probe (Koenig, 1992).

Die Untersuchungen wurden auf einem Infrarotspektroskop der Marke Spectrum
GX von Perkin Elmer (Schwerzenbach, CH) durchgefiuhrt und mit der Software
Spectrum ausgewertet. Fur die Polarisation der Strahlung wurde ein linearer Poffil-
ter des Typs GS12000 der Marke Specac (Slough, GB) verwendet.

3.3.4 Orientierungsmessung mittels Rontgenstrahlung

Bei der Rontgenkleinwinkelstreuung (,small angle x-ray scattering” — SAXS) wer-
den Rontgenstrahlen an den Elektronenwolken rund um Atomkerne gestreut. Be-
trachtet man grélRere Bereiche mit vielen dieser Wolken, ist davon auszugehen,
dass die Streuungen mit der Variation in der Elektronendichte korrelieren. Wenn
diese Dichteunterschiede periodisch, ausgeldst durch z.B. orientierte Lamellen-
pakte oder Fasern, auftreten, kommt es zu Interferenzen der Rontgenstrahlen wie
an Kiristallgittern. Die Winkel (0) der Streuungen, die durch Lamellenpakete ausge-
|6st werden, Uberschreiten im Normalfall 2-3° nicht. Durch die Interferenzen ent-
stehen sogenannte Streubilder (Abb. 3.5, a) aus denen auftretende konstruktive

Interferenzen und deren Winkel () abgelesen werden kénnen (Alexander, 1969).
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Abb. 3.5: Schematischer Aufbau a) und geometrische Zusammenhange b) einer
SAXS-Untersuchung (Alexander, 1969).

Im Fall des Beispiels in Abb. 3.5 handelt es sich um die Orientierung von Fasern in
einem Zugprufstab (P). Die Fasern sind in Z-Richtung orientiert. Durch die Streu-
ung treten vermehrt positive Interferenzen unter einem Winkel () von 90° auf, d.h.
die Winkel der auftretenden Interferenzen in den Streubildern geben immer die
Richtung normal zur Orientierungsrichtung an. Aufgrund der geometrischen Be-
schaffenheit der Probenpositionierung vor dem Aufnahmefilm (Abb. 3.5, b) und
des durch die Bragg-Gleichung beschriebenen Zusammenhangs zwischen Gitter-
abstand (d), Wellenlange der Strahlung (1), und des Streuwinkels (0), der in Glei-
chung 3.6 dargestellt ist, wird ebenfalls auf den Abstand der Fasern rickgeschlos-
sen (Alexander, 1969).

n-A=2-d-sin 0 (3.6)
Wird dieses Verfahren auf Polymere mit Lamellenpaketen statt Fasern bezogen,
bleibt das Prinzip dasselbe. Die Réntgenstrahlung wird allerdings an der Inhomo-
genitat der Elektronendichte, die durch Lamellenpakete und angrenzende amor-
phe Bereiche entsteht, gestreut. Dabei tritt, wie in Abb. 3.6 die Langperiode (LP),
die die Dicke eines Lamellenpaketes (Dg) und der anschlieBenden amorphen

Phase (D,) beschreibt, an die Stelle von d. So ist es mdglich auch Vorzugsrichtun-
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gen von Lamellenpaketen in Polymeren zu bestimmen (Alexander, 1969; Pinter,
1999).
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Abb. 3.6: Aufbau der lamellaren Struktur eines teilkristallinen Polymers (Pinter,
1999).

Angewandte Methode

Um die Ergebnisse der Orientierungsmessungen mittels IR-Spektroskopie zu
Uberprufen, wurden Referenzmessungen mittels Rontgenstreuung durchgefihrt.
Dazu wurden aus einer GroRrohrschweillung und einem Grofdrohr, dhnlich der
Untersuchungen mittels DSC (vgl. Kapitel 3.3.2, Abb. 3.3) funf Proben mit Dicken
von 200 um entnommen. Diese wurden, wie in Abb. 3.7 schematisch dargestellt,
auf einem Rahmen befestigt und anschlieRend mittels Kleinwinkelstreuung inner-
halb der Schweilinaht vermessen. Ein zweiter Rahmen mit Vergleichsproben aus
dem Rohr wurde ebenfalls vermessen um die Orientierungen im unbeeinflussten
Rohr zu bestimmen. Die Messungen und Auswertungen der Streubilder wurden
mit einem Gerat des Typs NanoSTAR (Bruker AXS, Karlsruhe, D) durchgefihrt.
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Abb. 3.7: Probenpositionierung flr Réntgenstreuversuche.

3.3.5 Zugversuche

Mittels Zugversuch werden die Werkstoffeigenschaften bei einer monotonen ein-
achsigen Zugbeanspruchung ermittelt. Es wird dabei davon ausgegangen, dass in
der Querschnittsflache des Prufkorpers anfangs eine gleichmafRige Spannungs-
verteilung (Abb. 3.8, a) vorliegt. Spater kommt es bei Kunststoffen, die duktil ge-

nug sind um eine Streckgrenze auszubilden, zu einer Einschnlrung.

Die durch den Zugversuch gewonnen Kennwerte, geben Einblicke in das Span-
nungs- Dehnungsverhalten von Kunststoffen und werden zur Qualitatskontrolle,
Kunststoffspezifikation oder zur Berechnung kurzzeitig beanspruchter Bauteile
verwendet. Es ist zu beachten, dass die ermittelten Kennwerte von einigen Fakto-
ren beeinflusst werden, wie in Abb. 3.8, b an den Beispielen Dehnungsgeschwin-
digkeit (¢) und Temperatur (T) demonstriert ist. Es ist zu beachten, dass eine er-
hohte ¢, bzw. niedrigere T zu sproderem Verhalten fuhrt als geringe ¢, bzw. hohere
T. Daher muss stets angegeben werden, unter welchen Bedingungen die gemes-
senen Kennwerte ermittelt wurden. Um diese Begebenheit zu vereinfachen und zu
standardisieren, wurden internationale Normen (z.B. ISO 527) entwickelt, in denen
Prufkérpergeometrien, Prifbedingungen und Auswertemethoden festgehalten sind
(Hellerich, et al., 2004; Grellmann und Seidler, 2007).
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Abb. 3.8: Spannungsverteilung Uber den Querschnitt einer Zugprobe a); Einfluss
von Dehnungsgeschwindigkeit und Temperatur auf die Spannungs-
Dehnungskurve b) (Grellmann und Seidler, 2007).

Angewandte Methode

Bei den Zugversuchen wurden die Materialkennwerte Elastizitatsmodul (E),
Streckspannung (oy) und —dehnung (g,), sowie Zugfestigkeit (om) und Bruchdeh-
nung (eg) in Anlehnung an die Norm ISO 527 bestimmt. Die Versuche wurden auf
einer Maschine des Typs Zwick Z010 der Firma Zwick/Roell (Uim, D) durchge-
fuhrt. Der Elastizitatsmodul wurde bei einer Dehnungsgeschwindigkeit von 1

mm/min, alle weiteren Kennwerte bei 50 mm/min bestimmt.

Ahnlich der Versuche mit der DSC (Kapitel 3.3.2) wurden die Kennwerte fir die
Mitte der Rohrwand, die Rohrwandinnen- und die Rohrwandaul3enseite, bzw. spa-
ter nur noch fur Rohrwandinnen- und Rohrwandauf3enseite bestimmt. Die Prufkor-
per wurden aus 200 ym dicken Schichten gestanzt. Die Einspannlange der Pruf-
korper betrug 20 mm. In der Mitte der Prufkdrper befand sich, wie in Abb. 3.9
dargestellt, die Schweildnaht. Diese wurde mit zwei weillen Farbtupfern bzw. -
strichen markiert, um festzustellen, ob die erste Einschnirung wahrend des Zug-
versuches innerhalb oder aufllerhalb der Schweilnaht stattfindet. Bei guten
Schweillnahten sollte der Prifkérper sowohl aullerhalb als auch innerhalb der
Schweildnaht einschniren, wodurch davon ausgegangen werden kann, dass der
Kurzzeitschweillfaktor (f,) ca. 1 betragt. Wird aul3erdem in Betracht gezogen, dass
die langsame Abkuhlung nach dem Schweil3prozess fur einen héheren E-Modul

innerhalb der Naht sorgt, sollten die Prifkérper eher auf3erhalb der Naht einschn-
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ren. Dieses Phanomen wurde auch bereits in der Literatur beobachtet (Runcev
und Trpkovski, 2008).

||

Abb. 3.9: Prifkérper flr Zugversuche mit Schweil3naht.

Aufgrund der Verwolbung der dinnen Prufkorper konnte der E-Modul nicht exakt
nach Norm im Bereich 0,05 % < ¢ < 0,25 % bestimmt werden. Die Kurven wurden
um den jeweiligen Verwodlbungseffekt nach links verschoben und gemafR

Gleichung 3.7 und Abb. 3.10 ausgewertet um auf korrekte Werte zu kommen.

o,—0, Ac
E = 2 1 = —
M e, —g,  Ag (3.7)

5
—— Spannungs-Dehnungskurve
- | —— Auswertung E-Modul ISO 527
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Abb. 3.10: Auswertung des Elastizitatsmoduls mittels Sekantenmethode.

3.3.6 Schlagzahigkeit

Mit Hilfe der Pendelschlagversuche wird festgestellt, wie Kunststoffe auf Belastun-

gen mit sehr hohen Belastungsgeschwindigkeiten reagieren. Da das Materialver-
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halten von auleren Faktoren wie Temperatur, Belastungs-geschwindigkeit, multi-
axiale Spannungen, Eigenspannungen, etc. abhangig ist, soll mit Hilfe dieser
Tests sichergestellt werden, dass Bauteile bei schlagartigen Belastungen nicht
sprod versagen. Da Spannungskonzentrationen und —lUberhéhungen an Kerben
und Kerbgrinden besonders forderlich flr sprode Briche sind, werden auch ge-
kerbte Proben gepruft. Dazu wird mittels Pendel ein Schlag auf einen Prufkdrper
mit oder ohne Kerbe ausgefiihrt um zu sehen, ob dieser zu einem spréden oder
duktilen Bruch fuhrt.

Bei diesen Versuchen ist es wichtig zu beachten, dass es sich bei den ermittelten
Werten um keine Materialkennwerte handelt und diese nicht einfach auf Bauteile
ubertragen sind. Die Versuche dienen lediglich einer Unterscheidung von Kunst-
stoffen hinsichtlich ihrer Schlag- und Kerbschlagzahigkeit (Grellmann und Seidler,
2007; Hellerich, et al., 2004).

Angewandte Methode

Die Schlagzahigkeitsversuche wurden in Anlehnung an ISO 179-1 an Prufkorpern
mit der Geometrie 10x10x55 mm?® mit gefraster V-Kerbe (hergestellt durch die Fir-
ma AGRU (Bad Hall, O)) durchgefiihrt. Zuséatzlich zu der gefrasten Kerbe wurde
eine Einwegrasierklinge ca. 1 mm weit eingedrickt, um einen scharfen Anriss zu
gewahrleisten. Es wurden alle 13 Schweillnahte von Rohren mit 160 mm Durch-
messer, sowie Proben ohne Schweillnahte aller drei vorkommenden Materialien

(Nullproben) untersucht.

Geschlagen wurden die Priufkérper auf einem Gerat des Typs Resil25 der Firma
Ceast (Pianezza, It) mit einem 2-Joule-Pendel bei voller Auslenkung, einem Ba-
ckenabstand von 40 mm und Raumtemperatur. Laut ISO 179-1 wird die Kerb-

schlagzahigkeit entsprechend der Gleichung 3.8(3.8 berechnet.

E

a.=—¢2.10°
N h-b, (3.8)

Wobei die Kerbschlagzahigkeit (acn) in kd/m?, die um die Verlustarbeit korrigierte
Schlagarbeit (E;) in J, die Hohe des Prifkorpers (a) in mm und die um die Kerbtie-
fe reduzierte Restbreite des Priifkorpers (by) in mm angegeben wird. Ublicher-

weise ist eine Auswertung von acy nur bei vollstandigen Bruchen zulassig. Da in
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der gegenstandlichen Arbeit alle Prufkorper als Schanierbruch versagten
(Abb. 3.11), wurden die Bruchflachen anschlieRend, wie in Abb. 3.12 dargestellt,
mittels Mikroskop vermessen und die Kerbschlagzahigkeit gemal der Gleichung
3.9(3.9, bei der Ay fur die vermessene Bruchflache steht, ausgewertet um trotz-

dem einen Vergleich der Messdaten durchfihren zu kénnen.

E, .
qn =10 (3.9)

N

Abb. 3.12: Vermessung der Bruchflachen der Pendelschlagprifkorper .
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3.3.7 Bestimmung des langsamen Risswachstums

Der Widerstand gegen das langsame Risswachstum wurde mittels CRB-Tests
gemessen. Diese Tests wurden gemall dem Entwurf der Prufvorschrift ,Bestim-
mung des Widerstandes gegenuber langsamem Risswachstum in Polyethylen mit
Cracked Round Bar (CRB) Prufkérpern® (Pinter, et al., 2007b) durchgeflhrt. Alle
Versuche wurden auf einer servo-hydraulischen Prifmaschine des Typs MTS 858
Table Top System der Firma MTS (Eden Prairie, MN USA) gemessen. Die Pruf-
korper wurden, wie in Abb. 3.14 a) und b), bzw. Abb. 3.15 dargestellt, aus Teilen

der Rohr- bzw. Formteilwand gefertigt.

Die in Abb. 3.13 schematisch dargestellten Prifkdrper wurden mit einer Rasier-
klinge rundum 1,5 mm tief gekerbt. AnschlieRend werden die Prifkdrper mit AK|
Werten von ca. 0,55-0,75 MPam?®?® (berechnet nach Benthem und Koiter, Glei-
chung 3.10 und 3.11 (Benthem und Koiter, 1973; Scibetta, et al., 2000; Pinter, et
al., 2007b) zyklisch, bei einer Pruftemperatur von 23°C und einem Lastverhaltnis
(R) von 0,1 belastet. Die AK|-Werte wurden in einem Diagramm Uber die Lastzyk-
len bis zum Versagen (N;) aufgetragen, um so Versagenslinien zu erhalten, die
miteinander vergleichbar sind.

AF [r-ab b
AK=—3"Rr -f(ﬁj (3.10)

b) 1 1(b) 3 (bY b)° b’
(B)-3 {2 () 2 (&) -osso (& voror (2] o

Wobei AF die Differenz zwischen Fnax und Fpin, R der Radius des Prufkorpers, b

der Radius des Ligaments und a die Risslange sind.

Um die Rissinitiierungszeiten festzustellen, wurden rund um den Prifkorper in
120° versetzten Abstanden (Abb. 3.16) drei Extensometer angebracht. Durch den
Einsatz der Extensometer war es moglich die Risséffnungsamplituden (ACOD:
,crack opening displacement”) aufzuzeichnen. Sobald sich ACOD verandert, be-
ginnt der Riss zu wachsen. Dieses Verfahren wurde ausgiebig in den Diplom- und
Masterarbeiten von Freimann und Hartl behandelt (Freimann, 2008; Hartl, 2010).
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Abb. 3.13: schematische Darstellung eines CRB-Prifkérpers (Pinter, et al.,
2007Db).

Abb. 3.14: Fertigung von CRB-Prufkorpern aus Rohren a) und Formteilen b)
(Haager, 2006).

Fir die Charakterisierung des Risswachstums ist weiters der Pfad des Risses von
Bedeutung. Wie bereits erwahnt, existieren innerhalb einer Schweil3naht verschie-
dene kristalline Strukturen, die jeweils unterschiedliche Widerstande gegenuber
Risswachstum aufweisen. In der gegenstandlichen Arbeit wurden deshalb an-
schliellend an die Versuche die gepriften CRB-Prifkorper unter dem Mikroskop
untersucht, um festzustellen, ob die Kerbe tatsachlich in der Schwei3naht einge-
bracht wurde und ob der Riss in der Schweillnaht, dem Grundmaterial, oder in der
Zwischenschicht gewachsen ist. Bisher wurden Risspfade nur mittels technologi-
schen Biegeversuchs an Proben mit Schweilnahten direkt aus dem Rohr Uber-
pruft (Abb. 3.17 a und Abb. 3.17 b), bei denen festgestellt wurde, dass der Riss
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stets von einer Wulstkerbe ausgehend durch das Grundmaterial und nicht direkt
durch die Schweilzone wachst (Fleissner, 1998; Haager, et al., 2007 (fur
PP&PVDF); Frank, 2008; Hessel, 2011).

SchweilRnaht

Abb. 3.15: CRB-Prufkorper aus Teilstiicken der Rohrwand inklusive Schweil3naht.

Abb. 3.16: Positionierung der Extensometer um den CRB-Prufkorper (Freimann,

2008).
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Bruchverlauf
Fracture path

=
Joining zone G .
e :
Abb. 3.17: Briche von Schweilndhten bei PE-Rohren: a) (Hessel, 2011);
b) (Frank, 2008).
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4 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

Im Ergebnisteil der gegenstandlichen Arbeit, werden alle durch die Messungen
erhaltenen Informationen prasentiert. Zusatzlich werden diese mit bereits in der

Literatur vorhandenem Wissen vergleichend interpretiert.
4.1 Optische Analyse

SchweilRnaht

Bei der Untersuchung der Schweil3nahtbreiten stellte sich heraus, dass die
Schweildungen, die mittels Dual-Verfahren verschweif3t wurden, beachtlich dickere
Nahte (gemessen an der dinsten Stelle der Naht), ausgeldst durch den geringe-
ren Druck wahrend des Abkuhlvorganges, aufwiesen. Dieses Verhalten wird in
Abb. 4.1 gezeigt, in der die Variationen der Schweil3parameter (I-V) und die Form-
teilkombinationen (1-3) abgebildet sind. Fur die Variation der Anwarmzeit (kurz
(120 s) normgerecht (146 s) und lang (190 s)) wurde kein eindeutiger Trend er-
kannt. Weiters war auffallend, dass die Schwei3nahte der Formteil-Verbindungen
dinnere Nahte als die Rohr-Verbindungen aufwiesen. Dies wird durch die laut Da-
tenblatt hdhere Schmelzeflussrate des Formteilmaterials erklart, wodurch das Ma-
terial bei der gleichen Temperatur flieRfahiger ist und dadurch leichter verdrangt

wird.

Schweilwulst

Bei den Untersuchungen der Schweil3wilste zeigte sich, dass diese in Form und
GrolRe stark variierten. Wie in Kapitel 3.3.1 vermerkt, wurden daher die Schweil3-
wulstgeometrien an vier verschiedenen Stellen entlang des Umfangs untersucht.
Fir etwaige spater Simulationen wurden die Geometriedaten mittels analySIS-

Software ermittelt.

Weiters wurde eine Schweillnaht mittels Mikroskop und Polfilter hinsichtlich ihrer
morphologischen Struktur untersucht. Wie in Abb. 4.2 gezeigt, ist unter anderem
die Bindenaht zu sehen. Dem bereits vorgestellten Modell (Abb. 2.6) gemaf, wur-
de auch eine Schicht identifiziert, bei der die Strukturen in x-Richtung orientiert
sind. In weiterer Entfernung zur Schweil3naht selbst, findet sich Material, das vom

Erscheinungsbild her dem Grundmaterial entspricht.
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Abb. 4.1: Breite der Schwei3naht in Abhangigkeit der Schweillparameter bzw.

Materialkombiantionen.
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Abb. 4.2: Morphologische Struktur einer ausgewahlten Schwei3naht und ther-

misch beeinflusster Bereich.

Wahrend der Vermessungen wurde offensichtlich, dass bestimmte Typen von Ge-
ometrie immer wieder auftreten. Daher erfolgte eine Unterteilung der insgesamt
104 untersuchten Wilste (13 Schweildndhte an 4 Positionen untersucht mit je 2
Wailsten (Innen und Aul3en)) in folgende funf Typen (Abb. 4.3 — Typen A-E).

Eine genaue Gegenuberstellung der Typen ist in Tabelle 4.1 ersichtlich.



Ergebnisse und Diskussion 54

e Bei Typ A handelt es sich um einen ,Parade“-Wulst (nach DVS). Hierbei ist
der Wulst symmetrisch und das nach aul3en gedriickte Material liegt direkt

an der Rohrwand an. Diese Art wurde bei 7 von 104 Wilsten beobachtet.

e Typ B weicht etwas von der Norm ab, da die Wulstflanken nicht auf ihrer
ganzen Lange an der Rohrwand anliegen. Die Enden der Flanken stehen
<1 mm von der Wand ab. Dieser Typ wurde bei 25 von 104 Wulsten beo-
bachtet.

e Typ C ist ahnlich dem Typ B, mit dem Unterschied, dass die Enden der
Flanken >1 mm von der Wand abstehen. Ein Teil des Wulstes liegt den-
noch noch auf der Rohrwand auf. Dieser Typ wurde in 39 von 104 Wilsten
beobachtet.

e Typ D entstand bei Schweillungen zwischen Formteilen und bei Schwei-
Rungen zwischen Formteilen und Rohren. Aufgrund der Viskositatsunter-
schiede der zwei Materialien sind diese o6fters asymmetrisch ausgepragt.

Dieser Typ wurde in 31 von 104 Fallen beobachtet.

e Typ E wurde ausschlieBlich bei Dual-SchweiRungen mit kurzer Anwarmzeit
beobachtet. Dabei stehen die Flanken der Wilste stark ab und beruhren die
Rohrwand nach dem Austritt aus dem Inneren nicht. Dieser Fall wurde nur
in 2 von 104 Fallen beobachtet.

Kerbgriinde

Wie in Kapitel 3.3.1 beschrieben, wurden mittels Lichtmikroskop die Kerbgrinde
der Wulstkerben untersucht. Bei der maximalen Vergrofierung (Abb. 4.4, 500x)
konnten diese allerdings immer noch nicht sinnvoll bezuglich ihres Kerbradius
vermessen werden. Es ware ratsam weiterfuhrende Messungen mit besser geeig-
neten Verfahren, wie der Raster-Elektronen-Mikroskopie durchzufuhren. Jedoch
wurde festgestellt, dass die Kerben bei umgeklappten, anliegenden Woilsten
(Abb. 4.4, a), die durch Single-SchweilRungen entstehen, generell Ianger waren als
jene, die durch das Dual-Verfahren (Abb. 4.4, b) entstehen. Auffallig war ebenfalls,
dass viele der Risse nicht nach Innen in die Rohrwand, sondern nach Auf3en in

den Waulst gerichtet waren.
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Geometrie-Typ A

Geometrie-Typ D

Geometrie-Typ E
Abb. 4.3: Typen von Schweillwulst-Geometrien.

Abb. 4.4: Kerbgrinde zweier Wulstkerben a) Single-; b) Dual-Schweifung.
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Tabelle 4.1: Haufigkeit von Schweildwulst-Geometrien.

Typ Haufigkeit Tendenz Auftreten
Innen 0
A 7/104 AuBen; nur bei Single-Verfahren
Aulen 7
Innen 8
B 25/104 Eher bei Single-Verfahren
Aulen 17
Innen 22
C 39/104 Gehauft bei Dual-Verfahren
Aulden 17
Innen 20
D 31/104 Formteil, bzw. FT-Rohr Verbindungen
Aulden 11
Innen 2
E 2/104 Nur Dual-Verfahren
Aullen 0
> 104/104 Gesamt > 104

4.2 Morphologie

In diesem Kapitel wird die durch den Schweil3prozess entstehende Morphologie
naher untersucht. Dazu werden Kristallinitdtsgrad und Orientierungen innerhalb

der Schweif3naht und dem Grundmaterial verglichen.

4.21 Kristallinitatsgrad der DN 160-Rohr-SchweilRungen

Zuerst wurde untersucht, ob der Kristallinitatsgrad (o) in Rohr und Schweil3naht
gleich sind, oder sich der Kristallinitatsgrad in der Naht durch den Schweil3prozess
verandert hat. Dazu wurden von DN 160-Rohren aus allen drei verwendeten Mate-
rialien Proben aus der Rohrwand in- und auf3erhalb der SchweiRnaht entnommen.
Die in Abb. 4.5 dargestellten Ergebnisse zeigen, dass der Schweil3prozess einen
Einfluss auf den Kristallinitdtsgrad der Schweillnaht und des schweil3nahen Be-
reichs hat. In diesem Beispiel wurden zwei PE 100 bzw. PE 100-RC Rohre norm-
gerecht im Single-Verfahren miteinander verschweif3t. Sowohl bei PE 100
(Abb. 4.5), als auch bei PE 100-RC (Abb. 4.6) wurde beobachtet, dass sich a di-
rekt in und in der Nahe der Schwei3zone gegenuber dem von der Schweildung
unbeeinflussten Rohr (Distanz >100 mm von der Schwei3naht) veranderte. Im
Rohr selbst war der Kristallinitatsgrad erwartungsgemalf’ an der Innenseite des
Rohres und an der Auldenseite des Rohres geringer als in der Mitte, was sich auf
die Abkuhlung des Rohres wahrend des Extrusionsprozesses zurtickflihren lasst.
In der Nahe der Schweilinaht (ca. 20 mm entfernt) wurde bereits beobachtet, dass
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der Kristallinitatsgrad der Innen- und Aulenseite hoher als im unbeeinflussten
Rohr war. In der Schweil3naht selbst, war der Kristallinitatsgrad tber die Rohr-
wand bei PE 100 und PE 100-RC anndhernd konstant auf einem Niveau von ca.
60 bis 62 %.
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Abb. 4.5: Kiristallinitatsgrad in einem geschweildten PE 100 Rohr in Abhangigkeit

des Abstandes zur Schweilnaht und Rohrwandposition.

4.2.2 Kristallinitatsgrad der Formteilkombinationen

Der Kristallinitatsgrad des Formteilmaterials ist in Abb. 4.7 dargestellt und lag im
Durchschnitt etwas tiefer, bei ca. 57 bis 58 %, als die der Rohrmaterialien, was
durch die, im Normalfall kirzeren Abkuhlzeiten im Spritzguss erklaren lasst. Wie-
der wurde beobachtet werden, dass o sich in Abhangigkeit der Entfernung von der
Schweillnaht veranderte. In diesem Fall ist die Veranderung von o an der Innen-
seite starker ausgepragt als bei den Rohrmaterialien. Dies ist durch die beidseitige

Abklhlung des Materials wahrend des Spritzgusszyklus erklarbar.

Der Anstieg von a mit Annaherung an die Naht ist dadurch zu erklaren, dass durch
den Schweil’prozess der Verarbeitungseinfluss, den das Material durch das
SpritzgieRen, bzw. Extrudieren erfahren hat, geléscht wird. Wahrend der Abkuh-

lung der Schweil3naht, die unter normalen Prozessbedingungen um ein vielfaches
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langsamer ist als im Spritzgiel3- oder Rohrextrusionsprozess, bildet sich so ein

gleichmaligerer Kristallinitatsgrad aus.

70

65
9 I 2
8 60
@© [ |
S " ®
§2]
T
£ 55
% Untersuchung Rohrmaterial PE 100-RC 1
= | DN 160 SDR 11 - normgerechte Schweiflung n
X DSC: Heizrate 10 K/min 1

50

Naht (Aus der Schweiflzone entnommen)
® Rohr (Distanz von Naht 20 mm)
45 B Rohr (Distanz von Naht >100 mm)
Innen Mitte AuBlen

Entnahmebereich

Abb. 4.6: Kiristallinitatsgrad in einem geschweilten PE 100-RC Rohr in Abhan-

gigkeit des Abstandes zur Schweil3naht und Rohrwandposition.
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Abb. 4.7: Kiristallinitatsgrad in einer geschweil3ten PE 100-FT Kombination in
Abhangigkeit des Abstandes zur Schweilinaht und Rohrwandposition.
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In Abb. 4.8 sind die Kristallinitatsgrade der Schweildnahte mit unterschiedlichen
Schweillparametern dargestellt. Dabei wird schnell ersichtlich, dass o der Dual-
geschweil’ten Proben mit verkirzter Anwarmzeit deutlich geringer ist, als die Sin-
gle-, bzw. normgerecht geschweil3ten Proben. Der Kristallinitatsgrad der Schweil3-
nahte der Formteilkombination bzw. der Rohr-Formteilkombinationen ist anna-
hernd konstant. Es ist nur eine kleine Erhohung des Kristallinitatsgrades der Rohr-
Formteilkombinationen im Vergleich zu der reinen Formteilschweillung zu erken-

nen.
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Abb. 4.8: Vergleich des Einflusses der Schweillparameter bzw. Formteilkombi-

nationen auf den Kristallinitdtsgrad der Schweil3nahte.

4.2.3 Kristallinitatsgrad der DN 2000-Rohr-Schweiung

Bei den Untersuchungen des Kristallinitatsgrads des Grof3rohres, die in Abb. 4.9
dargestellt sind, stellte sich heraus, dass diese in der Schweilinaht Uber die ge-
samte Rohrwand hinweg annahernd konstant bleibt. Der Kristallinitatsgrad im
Rohr selbst hingegen variiert zwischen 56,5 % an der RohrwandaulR3enseite und
63 bis 66 % im Inneren der Rohrwand. Der beinahe konstant bleibende Kristallini-
tatsgrad in der Schweillnaht ist abermals dadurch erklart, dass das erneute
Schmelzen des Materials wahrend des Schweillvorganges die Verarbeitungsvor-
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geschichte des Extrusionsprozesses (Kuhlung der Aul3enseite) I6scht und an-

schliefend gleichmafiger abkuhlt und kristallisiert.

Trotz der bedeutend langsameren Abkuhlungsgeschwindigkeit des Materials im
Inneren der Grol3rohrwand, ist der Kristallinitatsgrad kaum hoher als in den kleinen
Rohren, was die Vermutung nahelegt, dass aufgrund der molekularen Struktur des
Materials ein maximaler Kristallinitatsgrad von ca. 65% erreicht werden kann. Fur
letzteres spricht die Tatsache, dass auch die zweiten und dritten Runs der DSC,

bei denen die Verarbeitungsvorgeschichte bereits geloscht ist, keine hoheren Wer-

te ergaben.
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Abb. 4.9: Kiristallinitatsgrad in einem geschweifldten PE 100 Grof3rohr in Abhan-

gigkeit des Abstandes zur Schweif3naht und der Rohrwandposition.

4.2.4 Orientierungen

Der zweite Teil der morphologischen Untersuchungen in dieser Arbeit besteht aus
den Untersuchungen der Orientierungen. Dazu wurden Untersuchungen mittels
IR-Spektroskopie und SAXS durchgeflhrt.

Infrarot-Spektroskopie

Wie in Kapitel 3.3.3 erklart, war es ein Ziel dieser Arbeit Orientierungen mittels
Dichroic-Factors im Rohr und in der Schweil3naht zu bestimmen, wie dies bereits



Ergebnisse und Diskussion 61

durch Leskovics gezeigt wurde (Leskovics, et al., 2006). Da dieses Verfahren bis-
her sonst fast ausschliel3lich bei uni- bzw. biaxial hochverstreckten Materialien
verwendet wurde, galt es die Anwendbarkeit fir Materialien mit geringen Orientie-

rungen zu Uberprifen.

Die ersten Versuche zur Bestimmung des Dichroic-Factors wurden in Form von
Transmissionsmessungen durchgefuhrt, da diese Messungen leichter quantifizier-
bar sind (Koenig, 1992). Weiters ist das Verfahren der ATR-Messungen eher fur
stark absorbierende Substanzen wie walrige Losungen bzw. flr Oberflachenver-
anderungen wie Verwitterung, Korrosion etc. geeignet (Gottlieb, 1967) und im
Vergleich zur Transmissionsmessung auch bereits ohne Polfilter sehr sensibel und
fehleranfallig auf Orientierungen, auch aufgrund mdglicher inharenter Polarisati-
onseigenschaften des ATR-Kristalls (Flourneoy und Schaffers, 1966). Es wurde
festgestellt, dass bei Folien mit Dicken >10 ym die Absorption zu stark war und
Aufgrund der Totalabsorption keine Spektren aufgenommen werden konnten. Bei
Versuchen mit Folien von 10 um Dicke, konnten Spektren aufgenommen werden.
Allerdings waren diese sehr stark von der Prifkorperfertigung beeinflusst, wie
durch Abb. 4.10 verdeutlicht wird. Dabei handelt es sich um Messungen zweier
Proben, die sich nur durch die Schnittrichtung wahrend der Probenvorbereitung

mittels Mikrotom unterscheiden.
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Abb. 4.10: Auswirkung der Probenfertigung auf den Dichroic-Factor.
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Es war nicht moglich, Schnitte unter Stickstoffkihlung herzustellen, die grofl3 ge-
nug sind um sie auf Blenden fur die Transmissions-Messung aufzuspannen. Auf-
grund dieser Beobachtung wurden trotz der oben genannten Einschrankungen

Dichroic-Factoren mittels ATR ermittelt.

Es zeigte sich, dass die unterschiedliche Abdeckung des Kristalls, die durch Rota-
tion oder Wechseln der Probe entstehen kann, die Peakflachen der Spektren star-
ker beeinflusst, als die Orientierung selbst. Weiters ist es mit den zur Verfigung
stehenden Mitteln nicht moglich den Kristall der ATR-Einheit selbst hinsichtlich
polarisierender Eigenschaften zu untersuchen. Dadurch war eine exakte Quantifi-
zierung der Peak-Flachen und somit eine Auswertung der Orientierungen nicht
mdglich. Aus diesen Erkenntnissen ist ersichtlich, dass die Methode fir Untersu-

chungen von Orientierungen in Ru3-gefillten Materialien nicht geeignet ist.

Roéntgenstreuung

Die Orientierungsmessungen mittels SAXS wurden an der Schweil3naht und dem
Grundmaterial des GroRrohres durchgefuhrt. Fur diese untersuchte Probe wurde
festgestellt, dass prinzipiell nur ein geringer Anteil von ca. 10 — 20 % der kristalli-
nen Bereiche entlang einer Vorzugsrichtung und die restlichen 80 — 90 % zufallig
orientiert waren. Geht man von einem durchschnittlichen Kristallinitatsgrad von ca.
60 % aus, sind somit nur 6 bis 12 % des Materials von einer Aussage Uber die
Orientierung betroffen. Die ermittelten Ergebnisse davon sind in Tabelle 4.2 und
grafisch in Abb. 4.11 dargestellt, wobei eine Orientierung von 0° der Extrusions-

richtung und 90° der Umfangsrichtung entspricht.

Tabelle 4.2: Orientierungsmessungen mittels SAXS

Proben - Rohr AuBen AuBen-Mitte | Mitte | Innen-Mitte Innen
Orientierungsgrad [%] 10,2 19,4 21,2 21,5 22,6
Richtung [°] 30,2 20,1 31,4 17,2 9,2

Proben - Naht AuBen AuBen-Mitte | Mitte | Innen-Mitte Innen
Orientierungsgrad [%] 13,7 16,1 14,7 15,5 13,1
Richtung [°] 67,7 7,5 10,7 22,1 35,8

Es ist ersichtlich, dass die Orientierung der Lamellenpakete im Rohr innerhalb ei-
nes Bereiches von 10° bis ca. 30°, abweichend von der Extrusionsrichtung, liegt.
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Innerhalb der Schweil3zone befinden sich die Vorzugsrichtungen der Orientierung
in einem Bereich von 10° bis 70°. Dieser Umstand ist darauf zurtckzufihren, dass
die Lamellenpakete innerhalb des Naht-Bereiches zufalliger orientiert sind, als im
unbeeinflussten Rohr, was auch dadurch bekraftigt wird, dass in der Naht durch-

schnittlich ein geringerer Orientierungsgrad als im Rohr vorliegt (vgl. Tabelle 4.2).

Diese Anteile sind unter Umstanden zu gering, um wirklich aussagekraftige
Schlisse bezlglich einer bevorzugten Orientierungsrichtung zu ziehen. Die Resul-
tate weisen jedoch darauf hin, dass weder innerhalb des Rohres, noch innerhalb
der Schweil3naht eine stark-ausgepragte Orientierung vorliegt, was auch mit den
Untersuchungen von Trifonova (Trifonova, et al., 1997), zumindest in Bezug auf
das Rohr, Ubereinstimmt. Die Ergebnisse deuten weiter darauf hin, dass aufgrund
der langsamen Extrusions- und Abkuhlgeschwindigkeit wahrend der Herstellung
des Groldrohrs, nur geringe Orientierungen in das Material eingebracht werden,

bzw. die Molekulketten anschlieRend genugend Zeit haben zu relaxieren.

Orientierungsmessungen mittels SAXS
Abweichung von der Extrusionsrichtung [°]

A Extrusionsrichtung

A Rohr- Aulten Naht - Aulden

A Rohr - AuRen Mitte Naht - AuRen Mitte
A Rohr - Mitte Naht - Mitte

a Rohr - Innen Mitte Naht - Innen Mitte
4& Rohr- Innen Naht - Innen

Abb. 4.11: Orientierungen im extrudierten Rohr und der Naht eines geschweil3ten

GrolR3srohrs.
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4.3 Mechanische Eigenschaften

Im folgenden Kapitel werden die gemessenen mechanischen Eigenschaften der
DN 160 Rohrschwei3ungen, der DN 160 Formteilkombinationen und der DN 2000
GroldrohrschweiRung dargestellt. In den Abb. 4.12 bis Abb. 4.21 werden ausge-
wahlte Ergebnisse grafisch dargestellt und diskutiert. Alle weiteren Werte befinden
sich in Tabelle 4.3, Tabelle 4.4 und Tabelle 4.5.

Wie in Kapitel 3.3.5 bereits erwahnt betrug die Einspannlange der Prufkérper
20 mm. Da mittels DSC-Ergebnisse bereits gezeigt wurde, dass sogar in einem
Abstand von 20 mm von der Schweillnaht das Material durch den Schweil3pro-
zess thermisch beeinflusst wird, sind die in diesem Kapitel ermittelten Ergebnisse
Mittelwerte aus dem Material in der Schweil3zone selbst und thermisch beeinfluss-
tem Material. Die Verformungen wahrend der Tests wurden Uber den Traversen-
weg der Prifmaschine ermittelt. Um genauere Ergebnisse hinsichtlich der einzel-
nen Bereiche (Schweillnaht, beeinflusstes Material, etc.) zu erhalten, ware es

mdglich Verformungen Uber optische Messsysteme aufgenommen werden.

4.3.1 Mechanische Eigenschaften der DN 160 RohrschweiRungen

Wahrend der Zugversuche wurde festgestellt, dass die Einschnlrung der Prifkor-
per keinen eindeutigen Trends folgte, sondern sowohl innerhalb, als auch aul3er-
halb der Schweildnaht und auch in der Nahe der Einspannbacken stattfand. Dies
erlaubt die Schlussfolgerung, dass der Kurzzeit-Schweil¥faktor f, anndhernd 1 ist
und die mechanischen Kurzzeiteigenschaften innerhalb der Schwei3naht anna-
hernd ident mit denen des Grundmaterials sind. Im Detail schnurten 92% der Pruf-
korper wahrend der Versuche aufRerhalb der Schweillnaht und 8% innerhalb der
Schweillnaht ein. Auffallend dabei war, dass knapp 80% der innerhalb der Naht
eingeschnirten Prifkorper jene waren, die im Dualverfahren mit verkirzter An-
warmzeit gefertigt wurden. Eventuell sind geringfligige Unterschiede in der Mor-
phologie, wie z.B. der in Abb. 4.8 dargestellte geringere Kristallinitatsgrad bei der

kurzen Anwarmzeit von 120 s, verantwortlich flr diesen Effekt.

Elastizitatsmodul

Exemplarisch fir die Ergebnisse, sind die E-Moduln des PE 100-Materials in Ab-
hangigkeit der SchweilRparameter in Abb. 4.12 dargestellt, alle weiteren Ergebnis-
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se befinden sich in Tabelle 4.3. Bei der Untersuchung der E-Moduln wurden bei
allen Materialien keine gro3en Veranderungen in Abhangigkeit der Schweilpara-
meter festgestellt. Einzig auffallig war, dass die Innenseite stets einen hdheren E-
Modul als die Aulienseite aufwies, was sich durch den geringeren Kristallinitats-
grad der AuRenseite aufgrund des Abkuhlprozesses wahrend der Extrusion erkla-

ren lasst.

Streckgrenze und —dehnung

Exemplarisch fur die PE 100-Prufkorper sind in Abb. 4.13 die Streckgrenze (oy)
und in Abb.4.14 die Streckdehnung (g,) in Abhangigkeit der verschiedenen
Schweillparameter sowohl fur die Rohrinnen- als auch fur die RohraulRenseite
dargestellt. Die entsprechenden Werte sind in Tabelle 4.3 zusammengefasst. Die
Ergebnisse weisen auf einene Einfluss der Schweillparameter hin, wobei im Sin-
gle-Verfahren deutlich niedrigere o, gemessen wurden, als in der normgerechten
Schweillung bzw. im Dual-Verfahren (Abb. 4.13). Im Falle der Streckdehnung
wurden flr die Prufkorper aus dem Single-Verfahren hohere Werte fir e, gemes-
sen (Abb. 4.14). Ublicherweise stehen diese mechanischen Kennwerte mit der
Morphologie bzw. dem Kiristallinitatsgrad des Materials in Zusammenhang. Ein
héherer Kristallinitatsgrad fuhrt demnach zu einem steiferen Materialverhalten,
was sich durch eine Erhohung in E-Modul und oy bzw. einer Verringerung in g
aullert. Im Falle des Single-Verfahrens wurde ein im Vergleich zu den anderen
Verfahren hoherer Kristallinitatsgrad festgestellt (vgl. Abb. 4.8), sodass die im
Zugversuch festgestellte Verringerung der Steifigkeit nicht mit der Morphologiean-

derung erklarbar ist.

Zugfestigkeit und Bruchdehnung
In Abb. 4.15 ist dargestellt, wie bei den Variationen des PE 100 Materials eine

Steigerung von oy von 25 auf 28 bis 30 MPa entsteht, wenn die Rohre mittels Du-
al-SchweilRverfahren verbunden werden. Bei den Untersuchungen von oy zeigte
sich weiter, dass die Variation der Schweillparameter auf das PE 100-RC Material
wenig Einfluss hatte (vgl. Tabelle 4.3). Alle funf Variationen befanden sich in ei-
nem Bereich von 25 MPa. Die Parametervariationen zeigten keine signifikanten
Einflisse auf die Ergebnisse der Bruchdehnung (vgl. Tabelle 4.3).
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Abb. 4.12: Einfluss der Schweillparameter auf die E-Moduln von PE 100 Rohr-

schwei3nahten, gemessen an den Innen- und Aul3enseiten.
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Abb. 4.13: Einfluss der Schweillparameter auf die Streckgrenze von PE 100
Rohrschweil3nahten, gemessen an den Innen- und Aul3enseiten.
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Abb. 4.14: Einfluss der Schweilparameter auf die Streckdehnung von PE 100
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Abb. 4.15: Einfluss der Schweillparameter auf die Zugfestigkeit von PE 100

Rohrschwei3nahten, gemessen an den Innen- und Aul3enseiten.
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Tabelle 4.3: Mechanische Eigenschaften der DN 160 Rohrschweilungen aus

dem Zugversuch.

iee E-Modul Gy &y oM €8
PE 100 Position [MPa] [MPa] [%] [MPa] [%]
Innen 766 (x74) | 17,3 (£0,1) | 21,6 (x0,8) [ 24,5 (£1.3) 1133 (155)
Single/kurz
Aufden 658 (£38) [ 17,3 (£1,7) | 21,6 (£1,4) | 25,1 (£3,4) 1197 (£75)
Innen 783 (x42) | 17,7 (20,2) 20,3 (x1,2) | 24,7 (£2,5) | 1131 (£103)
Single/lang
Aufden 648 (£73) (16,7 (£0,46) | 20,9 (x0,9) | 22,4 (x1,9) 1109 (x83)
Innen 755 (+38) | 20,8 (£0,5) | 18,6 (+0,9) | 28 (x1,6) 1043 (+146)
Dual/kurz
Aufden 730 (£38) | 20,2 (£0,3) | 19,6 (x1,1) | 30 (x1,3) 1147 (£127)
Duall Innen 789 (¥49) | 21,0 (¢0,5) | 18,0 (x0,4) | 27,8 (£3,6) | 1076 (£129)
ual/lan
9 Aufden 710 (x29) | 19,9 (¢0,5) | 19,0 (x0,6) | 27,4 (£3,1) | 1140 (£101)
Innen 787 (£31) | 20,8 (¢0,5) | 19,3 (x1,0) | 23,1 (£1,3) 918 (£71)
normgerecht
Aufden 691 (£51) | 20,2 (£1,1) | 19,7 (¢0,9) | 27,4 (£3,4) | 1114 (x113)
- ags E'Modul O'V Sv Om €B
PE 100-RC Position [MPa] [MPa] [%] [MPa] [%]
Innen 770 (x14) | 71,2 (x0,6) | 22,6 (¥2,1) | 22,3 (£3,2) | 1057 (£117)
Single/kurz
Aufden 665 (£32) [ 17,1 (£1,4) | 22,3 (£2,3) | 25,0 (x2,9) 1180 (£70)
Innen 740 (£89) | 17,4 (£0,4) | 21,8 (x0,9) | 23,2 (+2,4) 1082 (+96)
Single/lang
Aufden 689 (£50) [ 17,1 (£1,0) | 21,2 (x0,4) | 25,6 (+0,3) 1216 (155)
Innen 779 (£32) | 20,6 (+0,6) | 18,8 (x0,6) | 27,1 (£1,2) 1082 (+26)
Dual/kurz
Aufden 713 (269) | 19,1 (x0,3) | 18,9 (¢1,3) | 25,6 (£3,9) | 1112 (£159)
Duall Innen 806 (+22) | 20,6 (£0,1) | 18,5(x0,5) | 25,4 (£1,5) 1021 (57)
ual/lan
9 Aufden 748 (+28) | 19,6 (£0,3) | 18,6 (+0,8) | 23 (x4,1) 976 (£181)
Innen 777 (x17) | 20,0 (x0,3) | 19,3 (x0,8) [ 24,8 (£3,1) | 1033 (x121)
normgerecht
Aufden 684 (+36) | 19,0 (£0,5) | 19,3 (x0,8) | 26,2 (£5,2) | 1133 (x180)

4.3.2 Mechanische Eigenschaften der Formteilkombinationen

Fir die mechanischen Eigenschaften der Formteilkombinationen gelten prinzipiell
die gleichen Beobachtungen wie fir die DN 160 Rohrschweiungen, mit der Aus-
nahme, dass die Einschnurung bei den Rohr-Formteil-SchweiRungen immer im
Bereich des Formteilmaterials stattfand. Die gesamten Messergebnisse sind in
Tabelle 4.4 dargestellt.

Elastizitatsmodul

Wie in Abb. 4.16 gezeigt, sind die E-Moduln aller Formteil-Rohr und Formteil-

Formteilkombinationen annahernd gleich hoch. Es ist zu beachten, dass es sich
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bei den Ergebnissen wieder um Mittelwerte (diesmal von Schweil3naht, beeinfluss-

ter Zonen unterschiedlicher Materialien) handelt.

Streckgrenze und —dehnung

Durch die Messergebnisse, die in Tabelle 4.4 gezeigt werden, ist ersichtlich, dass
ahnlich dem E-Modul, Streckgrenze und —dehnung der Kombination von PE 100
bzw. PE 100-RC und PE 100-FT ermittelt wurden. Weiters ist zu beachten, dass
sich die erste Einschnurung des Materials immer im Formteilmaterial befand. Nur
bei der Kombination des PE 100-RC Rohres und Formteil war eine leichte Steige-
rung von oy bzw. eine Verminderung &, im Gegensatz zu der Formteil-Formteil

bzw. Formteil-PE 100 Kombination bemerkbar.
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Monotoner Zugversuch
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E-Modul - AuRen
0 I -

PE100-RC / Formteil PE100 / Formteil Formteil / Formteil
Materialkombinationen

Abb. 4.16: Einfluss der Schweillparameter auf den E-Modul von Formteilkombina-

tionen, gemessen an den Innen- und Aul3enseiten.

Zugfestigkeit und Bruchdehnung

Wie in Abb. 4.17 dargestellt, zeigte sich bei den Formteilkombinationen, dass die
Zugfestigkeit der Kombination von PE 100-RC-Rohr und Formteil weniger stark in
den Ergebnissen streute und etwas hdéher lag, als die von PE 100-Rohr und Form-
teil, bzw. der Formteil-Formteil-Schweil3ung. Die etwas hohere Zugfestigkeit deu-
tet auf eine erhéhte Anzahl an Tie-Molekilen hin, die durch das RC-Material ein-

gebracht werden. Durch die Werte in Tabelle 4.4 wird ersichtlich, dass fur die
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Bruchdehnung wie bei den DN 160-Rohrschwei3ungen kein eindeutiger Trend

gefunden wurde.
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Abb. 4.17: Einfluss der Schweillparameter auf oy von Formteilkombinationen,

gemessen an den Innen- und Aul3enseiten.

4.3.3 Mechanische Eigenschaften der DN 2000-Rohr-SchweifRung

Im Groldrohr wurden die mechanischen Eigenschaften in Abhangigkeit der Ent-
nahmeposition in der Rohrwand untersucht. Dabei wurden Prifkérper an flnf ver-
schiedenen Stellen aus der Rohrwand des Grof3rohres von der Innen- bis zur Au-

Renseite enthommen.

Tabelle 4.4: Mechanische Eigenschaften der Formteilkombinationen aus dem

Zugversuch.

Formteil- o, E-Modul oy gy oM €p

kombinationen |FOS1tON | 1ypa [MPa] [%] [MPa] [%]
PE 100-RC / Innen 729 (£33) |20,1(x0,5) | 18,1 (£0,9) | 28,3 (¥3,0) | 1131 (£120)
PE 100-FT AuRen | 741 (x40) [20,0(+0,3) | 19,4 (+0,8) | 30,8 (+0,7) |1210 (+140)
PE 100 / Innen | 723 (+¥27) |19,4 (+0,3) | 18,7 (+1,2) | 26,9 (+3,8) | 1156 (+129)
PE 100-FT AuBen | 666 (+28) |18,4 (+0,7) | 19,0 (+2,8) | 25,5 (+5,9) | 1140 (+184)
PE 100-FT / Innen | 725 (+¥23) |18,8 (+x0,4) | 21,0 (¢+2,4) | 27,9 (¢3,1) | 1264 (+98)
PE 100-FT AuRen | 687 (+22) [18,5(0,6) | 21,6 (+1,2) | 27,6 (+3,2) |1175 (+176)
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Bei der Untersuchung des Grol3rohres war auffallig, dass die Einschnirungen der
Prufkérper wahrend der Prifung zu 68% innerhalb der Schweildzone stattfanden.
Die restlichen Versuche schnirten auRerhalb (20%) und an der Grenzflache zwi-
schen Schweillnaht und Grundmaterial (12%) ein. Eine Erklarung waren Binde-
nahteffekte, die durch die relativ lange Umstellzeit und damit verbundenen Abkuh-
lung der Fugeflachen entstehen. Da o Uber die SchweiRnaht hinweg relativ
konstant ist, deuten die Ergebnisse darauf hin, dass wieder die thermisch beein-
flusste Zone bzw. eine Kombination von beeinflusster Zone und Schweilnaht cha-
rakterisiert wurde. Das vermehrte Einschniren der Probe innerhalb der Schweil3-
naht und die verminderte Bruchdehnung in der Mitte lassen sich durch den
Umstellprozess erklaren. Der Umstellprozess derart groRer RohrschweiRungen
bendtigt bedeutend Ianger als bei kleinen Dimensionen, wodurch es zu einer Ab-
kiihlung der Fligeflachen kommt. An den auf3eren Stellen der Fugeflachen sind die
erwarteten Auswirkungen nur gering, da das meiste Material, das sich unmittelbar
an der Oberflache der Fugeflache befindet und am starksten abgekunhlt ist, wah-
rend des Fugeprozesses nach aulden in den Wulst gedrickt wird. Das Material
genau in der Mitte der Rohrwand verbleibt unter Umstanden allerdings an Ort und
Stelle (vgl. Abb. 4.18) und kann dort zu Bindenahteffekten flihren. Durch die gro-
Reren Dimensionen des Groldrohres, bzw. der Schweil3naht ist die Wahrschein-
lichkeit, dass solch eine Stelle bei der Schweillung entsteht bedeutend grol3er als,

bei kleineren Dimensionen.

Erkaltetes Material verbleibt

in der Figeebene

Abb. 4.18: Materialfluss wahrend des Flgeprozesses (Potente, 2004).
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Elastizitdtsmodul

Wie in Abb. 4.19 dargestellt, nimmt der Elastizitatsmodul in der Mitte der Rohr-
wand im Vergleich zu den aul3en gelegenen Entnahmebereichen von ca. 850 MPa
auf ca. 1050 MPa zu, was im Zusammenhang mit einem hoheren Kristallinitats-

grad in der Mitte der Rohrwand steht (Hellerich, et al., 2004).
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Abb. 4.19: Einfluss der Rohrwandposition auf den Elastizitatsmodul einer PE 100

Groldrohrschweil3ung.

Streckgrenze und —dehnung

Die Streckgrenze blieb ungeachtet der Entnahmestelle konstant auf einem Niveau
von 22,3 bis 23 MPa (Tabelle 4.5). Nur in der Mitte der Rohrwand war sie mit
24,6 MPa geringfugig hoher, was abermals auf den Kristallinitatsgrad zurtckzufih-
ren ist. Wie in Abb. 4.20 dargestellt, waren hingegen deutlichere Unterschiede bei
der Streckdehnung festzustellen, wobei die Streckdehnung im Inneren der Rohr-
wand von knapp 20 % (Innen) auf 13,4 % (Mitte) deutlich abnahm, was dadurch
erklarbar ist, dass der Kristallinitatsgrad eine gro3ere Auswirkung auf die Streck-

dehnung, als auf die Streckgrenze besitzt.
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Zugfestigkeit und Bruchdehnung

Die Zugfestigkeit zeigte keine signifikanten Unterschiede je nach Entnahmebe-
reich (Tabelle 4.5). Sie befand sich konstant bei ca. 26 MPa, ausgenommen der
Aulenseite, bei der sie 24,3 MPa betrug. Obwohl die Bruchdehnung ein eher stark
streuender Wert ist, konnte doch ein Trend festgestellt werden, da sie in der Mitte

des Rohres von Uber 1000 % auf unter 800 % abfallt (Abb. 4.21).
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Abb. 4.20: Einfluss der Rohrwandposition auf die Streckdehnung einer PE 100

Groldrohrschweil3ung.

Tabelle 4.5: Ergebnisse der Streckgrenzenbestimmungen des Grol3rohres

Entnahmebereich Efm;g]u I [Mclga] ['{;:/Z] [Nfg'a] [ﬁ/‘:]
Innen 889 (+48) | 23,0 (x0,4) | 19,4 (x0,7) | 26,2(3,5 | 1065 (+107)
Innen - Mitte 788 (£16) | 22,4 (+0,5) | 13,7 (:0,4) | 26,5(3,7) | 1047 (+92)
Mitte 1059 (+87) | 24,6 (+1,8) | 13,2(+3,3) | 25,8 (+1,5) | 709 (+140)
AuBen - Mitte 874 (+29) | 23,0(x0,5) | 17,2 (x0,5) | 255 (2,2) | 922 (+200)
AuBen 855 (+22) | 22,3(x0,5) | 16,4 (+1,6) | 24,3 (3,7) | 1037 (158)
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Abb. 4.21: Einfluss der Rohrwandposition auf die Bruchdehnung einer PE 100

Groldrohrschweil3ung.

4.4 Bruchmechanische Eigenschaften

Im folgenden Kapitel werden die Ergebnisse der bruchmechanischen Untersu-
chungen dargestellt. Speziell wird auf den Widerstand der Schweildverbindungen
gegen rasches und langsames Risswachstum eingegangen, die anhand des Pen-

delschlag- und CRB-Versuchs ermittelt wurden.

4.41 Widerstand gegen rasches Risswachstum

Die ermittelten Kerbschlagenergien der Schweil3variationen wurden ins Verhaltnis
zu den ungeschweilten Nullproben des jeweiligen Materials gesetzt. Dieses Ver-

haltnis wird fortan als Faktor ay.sy bezeichnet.

Pendelschlagversuche an gekerbten Proben

In Abb. 4.22 sind die Ergebnisse der Pendelschlagversuche abgebildet. Es stellte
sich heraus, dass die Kerbschlagenergie durch die Anwendung des Dual-
Schweildverfahrens sowohl fir PE 100 als auch PE 100-RC, im Gegensatz zur
NormschweiRung und des Single-SchweilRverfahrens, leicht stiegen. Lag das Ver-

haltnis der Single und Normschweilfungen noch zwischen ay.sy=0,60 und
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ca. 0,70 fur PE 100-RC und PE 100, konnten diese mittels Dual-Verfahren auf
0,75 erhoht werden.

1,00
| Single/kurz
Il Single/lang
[ Il Dual/kurz
IV Duall/lang
0,75 _anormgerecht7,7— 7
= 0,50 AV A A |
P4
@
>
®
Verhaltnis Pendelschlagenergien:
0,25 AL N SchweilRnaht / Grundmaterial
Hammer (2J), T=23°C
" Ja,, PE 100-RC
N a,  PE 100
0,00 e
| i v v I i mn v v

Schweillparameter

Abb. 4.22: Verhaltnis ay.sy der Schweil3nahte und der Rohre aus PE 100-RC und
PE 100 in Abhangigkeit der Schweillparameter.

Bei den Formteilschweilungen und Formteil-Rohrschweillungen, die in Abb. 4.23
abgebildet sind, stellte sich heraus, dass die Kombination von Formteilmaterial
und PE 100-RC eine bedeutend hoheres Verhaltnis (av.sn> 1,35 im Vergleich zu
PE 100-FT bzw. 1,14 im Vergleich zu PE 100-RC) aufwies, als die Kombinationen
von PE 100-FT und PE 100 (0,75) bzw. der reinen PE 100-FT-Schweif3ung (0,70).
Diese Steigerung hangt moglicherweise mit den kurzeren Molekullketten des
Spritzgussmaterials in Zusammenhang, welches mit den Enden der langen Extru-

sionsmaterialketten bzw. den Seitenketten eine bessere Verbindung bewirkt.

4.4.2 Widerstand gegen langsames Risswachstum

FiUr die Charakterisierung des Widerstandes gegen SCG wurden zyklische CRB-

Versuche mit ausgewahlten Schweiungen durchgefuhrt. Als Referenz wurden
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auch Proben aus den Rohren ohne Schweil3naht gefertigt. Anschliel3end sind ei-

nige ausgewahlte Ergebnisse in Abb. 4.24 bis Abb. 4.29 dargestellt.
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N\ a, , Im Verhaltnis zu PE 100-RC
0,00 I I I I I
PE 100-RC & FT PE 100-RC & FT PE 100 & FT FT&FT

Materialkombinationen

Abb. 4.23: Verhaltnis ay.sy der Schweillnahte der Formteilkombinationen aus
PE 100-RC bzw. PE 100 mit PE 100-FT.

Zyklische Versuche an CRB-Priifkorpern
In Abb. 4.24 sind die Versagenskurven unterschiedlicher PE 100 abgebildet. Da-

bei ist in Kreisen die Versagenskurve des ungeschweillten Rohrmaterials abgebil-
det und im Vergleich dazu in Dreiecken eine Schweil3ung im Dual-Verfahren, in
Rauten eine Schweil3ung im Single-Verfahren mit verlangerter Anwarmzeit und in

Quadraten eine normgerechte Schweillung.

Bei den Ergebnissen ergab sich das Schema, dass die Schweillungen generell bei
geringeren Zyklenzahlen versagten als die Prufkdrper aus den Rohrwanden. Die
im Dual-Verfahren geschweildten Nahte weisen hohere N auf als normgerechte
bzw. im Single-Verfahren geschweil’te Nahte, was den Trend der Pendelschla-
gergebnisse widerspiegelt. Erganzend sind in Abb. 4.25 auch noch die Ergebnisse
der Formteilschweillungen dargestellt. Durch diese Grafik wird ersichtlich, dass
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entgegen dem Trend aus den Pendelschlagversuchen die Formteil-
Formteilschweillungen (Kreis) einen hoheren Risswachstumswiderstand aufwei-
sen als Formteil-Rohrschweillungen mit PE 100 (Viereck) und PE 100-RC in Rot
(Dreieck).

Der Umstand, dass die geschweildten Prufkorper friher Versagen als die unge-
schweildten Prufkorper deutet darauf hin, dass die Kerbe, an der der Riss initiiert,
im CRB-Prufkérper direkt in die Schweildizone eingebracht wurde. Aufgrund des
strukturellen Aufbaus der Schweildzonen (Abb. 2.6), legt dies die Vermutung nahe,
dass der Riss im CRB-Prufkorper entlang orientierter Strukturen, z.B. Spharolit-
hen, (Abb. 2.6 d & e) wachst, wodurch er sich viel schneller ausbreitet als im
Grundmaterial (Kinloch und Young, 1983). Die Ergebnisse der ungeschweillten
Proben hingegen charakterisieren den Widerstand gegen SCG des Rohrmaterials
selbst, der flr das Versagensverhalten von Rohrschweil3ungen in der Praxis aus-
schlaggebend ist, da Risse wie erwahnt durch das Grundmaterial selbst, und nicht

durch die Schweil3zone wachsen.
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Abb. 4.24: Versagenskurven des zyklischen CRB-Tests fir DN 160-Variationen

im Vergleich zum ungeschweiften Rohr.

Um zu Uberprifen, ob der Riss innerhalb der Schweillzone bleibt, oder hinaus-

wachst, wurden Mikrotom-Schnitte angefertigt, die anschliel’iend mit Hilfe von Po-
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larisationsfiltern untersucht wurden. Wie in Abb. 4.26 zu erkennen, verbleibt der
Riss innerhalb der Schweil3zone und breitet sich dort bis zum Versagen des Pruf-
korpers aus ohne in eine andere Risswachstumsebene zu wechseln. Diese opti-
schen Analysen bestatigen, dass die ermittelten Ergebnisse das Material innerhalb
der Schweil3zone charakterisieren und nicht das Grundmaterial, wie es herkdbmm-
liche Tests, wie z.B. der technologische Biegeversuch nach DVS-2204, tun. Da
wie bereits erwahnt in praktischen Fallen die Risse an Wulstkerben initiieren und
anschliefend durch das Grundmaterial und nicht die Schwei3zone wachsen, sind

die Ergebnisse in Hinsicht auf die Praxis wenig aussagekraftig.
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Abb. 4.25: Versagenskurven des zyklischen CRB-Tests fur Formteil-

kombinationen.

Durch den Einsatz der in Kapitel 3.3.7 beschriebenen Extensometer war eine zu-
satzliche Untersuchung der Rissinitiierungszeiten moglich. Bei den Untersuchun-
gen zeigten sich groRe Unterschiede zwischen Prufkérpern mit bzw. ohne
Schweil3naht. Obwohl der Anfangsdefekt bei beiden Prufkdrpern der gleiche ist,
beginnen die Risse innerhalb der Schwei3naht deutlich friiher zu wachsen als im
unbeeinflussten Rohrmaterial. Dieser Verhalt ist in Abb. 4.27 und Abb. 4.29 ge-
zeigt. Dabei sind die ACOD-Signale als Funktion von N einer Schweil3naht, bzw.

einer Probe der Rohrwand dargestellt. Zusatzlich ist in Abb. 4.28 die Rissinitiie-
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rung einer Dual-geschweil3ten Probe abgebildet, bei der klar zu sehen ist, dass die
Risse erst spater, als in der normgerechten Schweiung, zu wachsen beginnen

und sich anschlieend langsamer durch das Material bewegen.

durchgewachsener Riss

Abb. 4.26: Bestimmung des Risspfades mittels Polarisationsmikroskopie: Markie-
rung der Schweil3zone (strichlierte Linie) und der Fugeebene (durch-

gezogene Linie).

Der Trend der Verbesserung durch das Dual-Verfahren wurde auch in den Rissini-
tiierungszeiten wiedergegeben, was auf eine Verbesserung durch den wahrend
des Dual-Verfahrens geringeren in der Fliigeebene herrschenden Drucks hindeu-
tet. Durch den langer anhaltenden Druck im Single-Verfahren ist es mdglich, dass
sich wahrend des Abkuhlens Eigenspannungen in der Naht ausbilden, die sich
negativ auf die Rissbestandigkeit auswirken. Eine andere Erklarung, sind durch
den aufrechterhaltenen Druck im Single-Verfahren eingefrorene Orientierungen in
den Fugeebenen. Entlang dieser Orientierungen ist es Rissen mdglich schneller
zu wachsen als im Material mit weniger ausgepragten Orientierungen. Die darge-
stellten Ergebnisse deuten darauf hin, dass mit der bruchmechanischen Charakte-
risierung zwar ein Ranking der Schweil3parameter beziglich der Schweil3zone,

jedoch nicht in Bezug auf das gesamte Rohrsystem erstellt wird.
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Abb. 4.27: ACOD-Kurve einer normgerechten PE 100-Schweil3ung.
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Abb. 4.28: ACOD-Kurve einer PE 100-Schweif3ung im Dual-Verfahren.
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Abb. 4.29: ACOD-Kurve des unbeeinflussten Rohrmaterials.

Um den Einfluss von Initierung und Risswachstum besser untersuchen zu kon-
nen, sind in Abb. 4.30 die Anteile der Initiierungs- und Risswachstumszyklen von
PE 100 und PE 100-RC ins Verhaltnis gesetzt. Dadurch ist es mdglich zu bestim-
men, ob die Zyklen bis zum Versagen durch die Initierung oder das Risswachs-
tum malgeblich bestimmt sind. Die Abbildung zeigt, dass mit sinkender Belastung
die Bedeutung des langsamen Risswachstums im Vergleich zur Initiierung zu-
nimmt. Weiters ist ersichtlich, dass bei ungeschweil3ten Proben aus PE 100 und
PE 100-RC das langsame Risswachstum die Versagenszeit starker beeinflusst als
die Zeit bis zur Rissinitierung. Bei den Dual-Schweil3ungen ist der Anteil des
Wachstums ebenfalls noch grofd. Die Single- und normgerechten Schweiflungen
zeigen eine grolRere Abhangigkeit von der Rissinitiierung. Dies deutet darauf hin,
dass der Riss nach der Initiierung rascher durch das Material wachst als im unbe-
einflussten Rohrmaterial bzw. dem Dual-geschweildten Prifkorper. Diese Tatsa-
che stimmt mit den bisherigen Ergebnissen Uberein und bestarkt die Vermutung,
dass bei Single- und normgerechter Schweil3ung aufgrund des langer aufrechter-

haltenen Schwei3drucks groRere Orientierungen in der Schwei3zone auftreten,
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entlang derer es Rissen maoglich ist sich schneller als im Dual-geschweildten, bzw.

unbeeinflussten Rohrmaterial fortzupflanzen.
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Abb. 4.30 Verhaltnis der Zyklenzahlen von Rissinitierung zu langsamen Riss-
wachstum fur PE 100 und PE 100-RC
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5 ZUSAMMENFASSUNG

In dieser Arbeit wurden Stumpfschweildndhte von Rohren hinsichtlich ihrer Mor-
phologie und daraus resultierenden mechanischen und bruchmechanischen Ei-
genschaften untersucht. Daflr wurden drei verschiedene PE-HD Rohrwerkstoffe
der dritten Generation (PE 100) zu Rohre mit 160 mm Auf3endurchmesser extru-
diert und anschlielend mit variierenden Anwarmzeiten und Druckarten ver-
schweil3t. Die Anwarmzeit wurde innerhalb einer Gruppe (Wandstarken von 14 bis
19 mm) von Rohrdimensionen der DVS-2207-1 variiert. Zur Bestimmung des Ein-
flusses des Druckes wurden zwei Arten gegenubergestellt. Das Single-
Schweilden, bei dem der Druck Uber den ganzen Abkuhlprozess unverandert
bleibt, und das Dual-Schweil3en, bei dem der Druck bereits nach sehr kurzer Zeit

auf ein Sechstel reduziert wird.

Weiters wurde eine Grolirohrschwei3ung (Durchmesser 2000 mm) angefertigt. Ein
Problem fir Rohre dieser Grofe ist, dass es bisher keine Regelwerke gibt, die fir
diese Dimensionen Gultigkeit besitzen. Daher war es die Aufgabe zu untersuchen,
ob derzeit existierende Regelwerke fur Schweildungen dieser Dimension extrapo-
lier- und anwendbar sind. Es wurde gezeigt, dass die lange Umstellzeit zwar einen
negativen Einfluss auf die mechanischen Eigenschaften besitzt, die extrapolierten
Parameter dennoch prinzipiell anwendbar sind, da auch flr das Grof3rohr ein
Kurzzeitschweilfaktor von ca. 1 fur die mechanischen Eigenschaften erreicht wird,
was bedeutet, dass die Eigenschaften der Schweil3naht in etwa denen des unge-

schweilten Rohres entsprechen.

Bei der Charakterisierung der Morphologie ging es in erster Linie um den Kristalli-
nitatsgrad und in weiterer Folge auch um die Bestimmung von Orientierung des
teilkristallinen Werkstoffes. Ein Einfluss auf den Kristallinitatsgrad durch die
Schweillparameter wurde nur fir die Schweillnahte im Single-Verfahren festge-
stellt, bei denen der Kristallinitdtsgrad von 58-60 % auf ca. 62% anstieg. Fur die
Bestimmung der Orientierung wurde ein in anderen Bereichen eingesetztes Ver-
fahren fUr die Infrarot-Spektroskopie angewandt und anschliefend mittels Klein-
winkelstreuung Uberprift. Dabei zeigte sich, dass die Bestimmung von Orientie-
rungen mittels Infrarotspektroskopie prinzipiell mdglich, fir den Fall von

ruRgefullten Rohren bzw. SchweiRnahten aber nicht verlasslich anwendbar ist, da
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bei Messungen im ATR-Modus nicht sensibel genug sind um die geringen Orien-
tierungen zu messen, bzw. es nicht moglich war passende Proben flir Messungen
in Transmission herzustellen. Die Untersuchung mittels Rontgenstreuung ergab,
dass die Molekllketten im Rohr Gberwiegend zufallig angeordnet sind. Nur ca. 10-
20 % des Materials weisen eine Vorzugsrichtung auf, die meist ungefahr 30 % von
der Extrusionsrichtung abweicht. Es wurde auch festgestellt, dass der Winkel der
Abweichung in der Schweillnaht starker variiert als im Rohr selbst. Dies, wie auch
die in der Schweilnaht im Gegensatz zum Rohr konstanten Kristallinitatsgrade,
sind hoéchstwahrscheinlich auf den durch das Schweilden eingebrachten Temper-

effekt zuriickzufihren.

Bei den Untersuchungen mittels Zugversuch wurde gezeigt, dass die geschweil3-
ten Proben sehr gute mechanische Eigenschaften aufweisen, die durchaus mit
denen des unbehandelten Rohrmaterials vergleichbar sind (f,=1). Der Einfluss des
Kristallinitatsgrads auf mechanische Eigenschaften wie Elastizitdtsmodul, Streck-
grenze und Zugfestigkeit wurde bei Untersuchungen an Prifkérpern aus unter-
schiedlichen Entnahmebereichen der Rohrwand dargestellt. Die unterschiedlichen
Schweillparameter zeigten bei diesen Untersuchungen nur geringe Einflisse auf
die Zugfestigkeit und Streckgrenze, beziehungsweise auf die jeweiligen Dehnun-
gen. Bei den im Dual-Verfahren geschweil’ten Rohren kam es jedoch zu einer
Erhohung von o, von 17 auf 21 MPa, bzw. Verminderung von g, von 22 auf 19 %.
Bei den Proben aus dem GrofRrohr wurde ein vermehrtes Einschniren innerhalb
der Schweil3naht beobachtet, was eventuell durch Bindenahteffekte aufgrund der
langen Umstellzeit und damit verbundenen Abkuhlung der Fugeflachen erklarbar

ist. E-Modul und oy zeigten keine Veranderung.

Die Einflusse auf die bruchmechanischen Eigenschaften wurden mittels Pendel-
schlagversuch und zyklischen CRB-Tests untersucht. Bei den Ergebnissen der
Pendelschlagversuche zeigte sich abermals eine Verbesserung durch den Einsatz
des Dual-SchweilRverfahrens, bei dem sich ay.gy von 0,6 auf 0,8 steigerte. Bei der
Kombination von PE 100-FT und PE 100-RC wurden sogar Werte Uber 1 erreicht.
Der Trend der Verbesserung durch das Dual-Verfahren wurde auch bei den zykli-
schen CRB-Tests festgestellt. Bei diesen Versuchen zeigte sich, dass die Rissiniti-
ierung innerhalb der Schweil3naht bei zum Rohrmaterial vergleichsweise geringen
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N stattfindet. Die Versagenszyklenzahl ist im Vergleich zum Rohrmaterial eben-
falls deutlich geringer, wurde jedoch durch Anwendung des Dual-Verfahrens ge-
steigert. Das Verhaltnis von Initiierungs- zu Wachstumszyklen verschiebt sich
durch den Schweilprozess in Richtung Rissinitiierung. Das bedeutet, dass es Ris-
sen nach der Initiierung moglich ist schneller durch das geschweil3te Material zu
wachsen. Die Differenz zwischen Rohrmaterial und Schwei3ung ist dadurch er-
klarbar, dass sich Risse innerhalb der Schweil3naht entlang orientierter Strukturen,
die durch den Flugeprozess in Radialrichtung entstehen schneller fortpflanzen
konnen, als im Rohrmaterial. In der Praxis wachsen Risse jedoch von den Wulst-
kerben weg durch das Grundmaterial und nicht innerhalb der orientierten
Schweildzone. Dadurch ist erklarbar, dass Schweilinahte in der Anwendung anna-
hernd gleichlange Lebenszeiten wie Rohre selbst aufweisen. Die Ergebnisse der
CRB-Tests charakterisieren dementsprechend den Widerstand gegen SCG inner-
halb der Schweildnaht bzw. der getemperten Zone rund um die Schweil3naht, der
dann von grol3er Bedeutung ist, wenn dort aufgrund von eingebrachten Fehlstellen
Risse initiieren und zu wachsen beginnen. Dadurch lasst sich ableiten, wie wichtig
es ist die Fugeflachen vor dem Flgeprozess grundlich zu reinigen um das Ein-

bringen von Fehlstellen innerhalb dieser Zone zu vermeiden.
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