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KURZFASSUNG

Die weltweite Kunststoffproduktion nimmt aufgrund ihrer gebotenen Vielseitigkeit in
unterschiedlichsten Anwendungsbereichen wie Bauwesen, Automobilindustrie oder
Verpackungen stetig zu. Die steigende Nachfrage an Produkte mit immer besseren
Eigenschaften treibt die Innovation neuer Kunststofftechnologien weiter voran. Allerdings
tragt die Herstellung von Kunststoffbauteilen erheblich zur Abfallproblematik unserer
Generation bei. Kunststoffe sind grundsatzlich nicht biologisch abbaubar und verbleiben
jahrhundertelang in der Umwelt, was zur Verschmutzung und zur Notwendigkeit von
Abfalldeponien fihrt. Eine Losung bietet das Recyceln von Kunststoffen, so kann die
entstehende Abfallmenge reduziert und die Kreislaufwirtschaft geférdert werden, bei der
vorhandene Ressourcen effizient genlitzt werden. Recycelter Kunststoff wird mittlerweile
in etlichen Bereichen verwendet. Bei Verpackungen wie Flaschen oder im Bauwesen bei
Rohren finden sogenannte Rezyklate, zum Beispiel aus Polyethylen, immer haufiger
Anwendung. Der groRBe Nachteil bei der Verwendung von recyceltem Kunststoff ist die
geringere Lebensdauer im Vergleich zu Neumaterialien. Produkte in diesen
Anwendungsbereichen versagen typischerweise unter der Ausbildung und dem
anschliefend langsamen Wachstum eines Risses. Der Widerstand gegen die Initiierung und
das Wachstum eines Risses bestimmen das Langzeitverhalten der Werkstoffe in diesen

Einsatzgebieten.

Im Rahmen dieser Masterarbeit wird das Langzeitverhalten eines Polyethylen-Werkstoffs
mit hoher Dichte und eines Polyethylen-Rezyklats untersucht. Da beide Werkstoffe fiir die
Herstellung mit Blasformen geeignet sind, konnten die Materialien fiir die Produktion von
beispielsweisen Flaschen verwendet werden. Zusatzlich werden drei Werkstoffe mit
unterschiedlichem Rezyklat-Anteil (50 %, 25 % und 10 %) im Neumaterial analysiert, um
den Einfluss des Rezyklats auf das Langzeitverhalten beurteilen zu kénnen. Es wird davon
ausgegangen, dass mit steigendem Rezyklat-Anteil die Lebensdauer durch Veranderungen
in der molekularen Struktur abnimmt. Diese Werkstoffe wurden ausgewahlt, da ein reiner
Polyethylen-Rohrwerkstoff flir die Untersuchungen bei dieser Masterarbeit einen zu hohen
Risswiderstand aufweisen wirde. Aufgrund dessen wiirden die Versuchszeiten um einiges

langer sein als bei den verwendeten Blasform-Typen. Die Standardmethode zur
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Charakterisierung der Lebensdauer ist der statische Zeitstandinnendruckversuch. Ein
negativer Aspekt dieses Experiments ist die lange Versuchszeit von mehreren Monaten
oder Jahren. Daher ist das Ziel dieser Arbeit zu tGberprifen, ob mithilfe zyklischer Versuche
bei unterschiedlichen Spannungsverhaltnissen eine schnellere Abschatzung der
Lebensdauer unter statischen Bedingungen und anschlieBender Extrapolation stattfinden
kann. Dabei wurden an den Werkstoffen unter Anwendung der linear-elastischen
Bruchmechanik zyklische Ermidungsversuche an Kompaktzugprifkorpern durchgefiihrt
und anschlieBend auf den statischen Lastfall extrapoliert. Um zu Uberprifen, ob die
Extrapolation giltig ist, wurden an den gleichen Werkstoffen auch statische Versuche
durchgefihrt und mit den zyklischen Ergebnissen verglichen. Dabei wird erwartet, dass mit
abnehmender Zahigkeit und zunehmender Sprodigkeit (mehr Rezyklat-Anteil) die
Unterschiede der statischen und zyklischen quasi-sprode Rissausbreitung und
Versagenszeiten geringer werden. Um die Versuchszeiten weiter zu verringern, wurden die

Experimente bei einer erhohten Temperatur von 80 °C durchgefiihrt.

Die Ergebnisse zeigen, dass die Langzeitbestandigkeit mit zunehmendem Anteil an Rezyklat
stark abnimmt und die Zeit bis zum Versagen unabhangig vom Spannungsverhaltnis wird.
AuBerdem ist die Extrapolation bei den verwendeten Materialien nur bei der Neuware und
der Materialmischung mit 10% Rezyklat zuldssig, indem die vorausgesagten und

tatsachlichen Ergebnisse keine groflen Unterschiede zeigen.

Ein weiterer Aspekt dieser Arbeit war die Untersuchung der Bruchflaichen mit einem
Rasterelektronenmikroskop. Fiir die Analyse der unterschiedlichen Morphologien wurden
die, wahrend des Rissfortschritts entstehenden, Crazes von jedem Werkstoff und
Spannungsverhdltnis nach dem Versagen analysiert. Je grofRer das Spannungsverhiltnis ist,
desto grolRer sollten die Crazes gemadll Theorie aufgrund von Kriech- und

Relaxationsvorgangen werden.

Die Ergebnisse der Untersuchung der Bruchflachen machen deutlich, dass die Form und die
GroRe der Crazes stark vom Rezyklat-Anteil abhdngt. So sind die Crazes vor allem bei der
Neuware bei den statischen Versuchen hochorientiert und lang. Mit zunehmendem

Rezyklat-Anteil und geringerem Spannungsverhaltnis versagen die Crazes friiher und die



Ketten gleiten schneller aneinander ab. Dadurch sind die Crazes kleiner und weniger

orientiert.
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ABSTRACT

Global plastic production is steadily increasing due to the versatility offered in a wide
variety of application areas such as construction, the automotive industry or packaging.
The increasing demand for products with even better properties continues to drive the
innovation of new polymer technologies. However, the production of polymer components
contributes significantly to the waste problem of our generation. Polymers are in principle
non-biodegradable and can remain in the environment for centuries, leading to pollution
and the need for landfills. By recycling polymers, the amount of generated waste can be
reduced and the circular economy, in which existing resources are used efficiently, can be
encouraged. Nowadays recycled polymers are used in quite a number of areas. So-called
recyclates, for example made of polyethylene, are increasingly used for packaging such as
bottles or pipes in the construction industry. The major disadvantage of using recycled
polymers is their shorter lifespan compared to virgin materials. Products in these
applications typically fail under the formation and subsequent slow growth of a crack. The
resistance to the initiation and growth of a crack determines the long-term behavior and

subsequently the lifetime of the materials in these areas of application.

This Master’s Thesis investigates the long-term behavior of a high-density polyethylene
material and a polyethylene recyclate. Both materials are suitable for production with blow
molding, meaning these could be used for the production of plastic bottles for instance. In
addition, three materials with different recycled content (50 %, 25 % and 10 %) mixed with
the virgin material are analysed in order to assess the influence of the recyclate on the long-
term performance. It is assumed that as the proportion of recycled materials increases, the
service life decreases due to changes in the molecular structure as well as the introduction
of foreign particles. These materials were selected because a pure polyethylene pipe
material would show a too high crack resistance for the investigations in this master thesis.
As a result, the test times would be much longer than with the blow molding types used.
The standard method for characterizing the service life is the static creep internal pressure
test. A negative aspect of this experiment is the long trial period of several months or years.
Therefore, the aim of this thesis is to test whether a faster estimation of the service life

under static conditions can be carried out by the means of cyclic tests at different stress
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ratios and subsequent extrapolation. Cyclic fatigue tests were carried out on the materials
with compact tension specimen using linear-elastic fracture mechanics. Afterwards the
results were extrapolated to the static load case. In order to prove whether the
extrapolation is valid, static tests were also carried out on the same materials and
compared with the cyclic results. It is expected that with decreasing toughness and
increasing brittleness (more recycled content) the differences between static and cyclic
quasi-brittle crack propagation and failure times become smaller. In order to further reduce

the test times, the experiments were carried out at an elevated temperature of 80 °C.

The results show that the long-term resistance decreases strongly with increasing content
of recycled material and that the time to failure becomes practically independent of the
stress ratio. It also proves that the extrapolation with the tested materials is only
permissible for the virgin material and the material mixture with 10% recycled material,

showing hardly any differences between anticipated and actual results.

Another aspect of this work was the investigation of the fracture surfaces with a scanning
electron microscope. For the analysis of the different morphologies, the crazes that are
formed during the crack growth of each material and stress ratio were analyzed after
failure. The greater the stress ratio, the larger the crazes should become due to creep and

relaxation processes.

The results of the examination of the fracture surfaces make it clear that the shape and size
of the crazes depend heavily on the content of the recycled material. In the static
experiments, the crazes are highly oriented and long, especially in the virgin material. As
the content of the recycled material increases and the stress ratio decreases, the crazes fail
earlier and the chains slide off against each other more quickly. As a result, the crazes are

smaller and less oriented.
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1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

Seit mehreren Jahrzehnten werden Rohre aus Polyethylen (PE) verwendet. Bei Rohren ist
eine lange Lebensdauer von entscheidender Bedeutung, da die Instandsetzung
beschadigter Bauteile mit enormen Kosten verbunden ist. Durch die Entwicklung der
Rohrwerkstoffe werden diese Materialien zunehmend bestindiger gegeniber
Beschadigungen und Versagen, wodurch die Lebensdauer ansteigt. Aufgrund des
weltweiten Anstiegs an Kunststoffabfallen entstehen immer neuere Initiativen, Produkte
aus recycelten Polymeren herzustellen. Mit der Verwendung von recycelten Werkstoffen,
entweder in Produkten aus reinen recycelten Polymeren oder in Mischungen von
Neuwaren mit Rezyklaten, wird die Lebensdauer der jeweiligen Produkte oftmals reduziert.
Aufgrund von Alterung und Polymerabbau haben die Rezyklate haufig Veranderungen in
der Polymerstruktur und daher ein geringeres Eigenschaftsniveau. AuRerdem kénnen
Rezyklate Fremdpartikel enthalten, die als Spannungskonzentratoren wirken und somit das
Eigenschaftsniveau weiter verschlechtern. Zusatzlich kénnen sich die Grundzustande wie
die Molmassenverteilung bei Rezyklaten und Neumaterialien unterschieden, da die

Werkstoffe fiir verschiedene Verwendungszwecke hergestellt werden.

Der charakteristische Versuch fiir die Vorhersage der Lebensdauer von PE-Rohren ist der
Zeitstandinnendruckversuch (Hessel and Biihler, 1981). Wahrend diesem Versuch wird das
fir PE-Rohre typische Langzeit-Versagensverhalten analysiert. PE-Rohre versagen zumeist
guasi-sprode nach den Merkmalen einer langen Rissinitiierungszeit und anschlieBendem
langsamen Risswachstum (,Slow Crack Growth” (SCG)) (Choi et al., 2009). Da dieser
statische Zeitstandinnendruckversuch mehrere Monate dauern wiirde, untersucht diese
Masterarbeit, ob eine beschleunigte Methode zur Vorhersage der Lebensdauer von einem
PE mit Recycling-Anteilen zuldssig ist. Haufig sind Rezyklate durch Fremdpartikel
verunreinigt, wodurch ihr Verhalten unter mechanischer Beanspruchung variieren kdnnte,
sodass diese Methode nicht giiltig sein konnte. Reale Rohrwerkstoffe sind so duktil, dass
die Versuchszeiten vor allem bei hohen Spannungsverhéltnissen (R-Verhaltnisse) mehrere
Jahre dauern koénnte. Zusatzlich sind Experimente aufgrund der Duktilitat auf runde
gekerbte Priifkdrper (,,Cracked-Round-Bar“ (CRB) — Proben) begrenzt. Zur Uberpriifung der

Zulassigkeit des beschleunigten Konzepts werden im Rahmen dieser Masterarbeit daher
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Blasform (BM) — Werkstoffe verwendet, da diese sproder sind und daher schneller
versagen, sowie die Verwendung von Kompaktzugprifkorpern (,Compact-Tension” (CT) —
Proben) ermoglichen, was die Bestimmung der Risswachstumskurven vereinfacht.
AulRerdem analysiert diese Arbeit den Einfluss des Recycling-Anteils auf das
Versagensverhalten. Daflir werden zyklische Versuche mit unterschiedlichen R-
Verhaltnissen an CT-Priufkorper eines PEs hoher Dichte (HDPE) unter einer erhohten
Temperatur von 80 °C durchgefiihrt. Um den Einfluss von Rezyklaten auf die Lebensdauer
abschatzen zu kénnen, werden diesem HDPE unterschiedliche Anteile von PE-Rezyklat
zugemischt. Zusatzlich wird auch das reine Recyclingmaterial analysiert. Durch Anwendung
der linear-elastischen Bruchmechanik (LEBM) werden die Widerstande gegen die
Rissausbreitung abhdngig vom Rezyklat-Anteil untersucht. Die Ergebnisse der
Ermidungsversuche werden auf den statischen Lastfall extrapoliert und mit
durchgefliihrten statischen Versuchen verglichen. (Pinter et al., 2014) Es kann davon
ausgegangen werden, dass die Lebensdauer mit steigendem Rezyklat-Anteil zunehmend
sinkt. Durch Veranderung in der Struktur und der Morphologie wahrend des Betriebs und
der Wiederaufbereitung, sowie durch eingeschlossene Fremdstoffe, sollte die Risszdhigkeit
des Recyclingmaterials deutlich unter der des Neumaterials liegen und das Versagen friher

eintreten.

Dariber hinaus sollen im Rahmen dieser Masterarbeit die Bruchflichen der Priifkorper
mithilfe eines Rasterelektronenmikroskop (REM) untersucht werden. Dabei werden die
beim Risswachstum entstehenden Crazes abhdngig vom Lastfall und Werkstoff untersucht.
Aufgrund der unterschiedlichen Lastbedingungen und verschiedenen Morphologien durch
das Zumischen des Rezyklats konnten die Formen und Dimensionen der Crazes
voneinander zu differenzieren sein. Bei einem grofleren R-Verhaltnis ist die mittlere Kraft
hoher und es kdnnte eine groRere plastische Zone ausgebildet werden, als bei geringeren
R-Verhaltnissen. Die unterschiedlichen plastischen Zonen kénnten fiir verschieden starke
Kriech- und Relaxationsvorgange der Polymerketten verantwortlich sein, wodurch die
Craze-Fibrillen vor dem Riss nicht gleichmaRig gedehnt werden. Dadurch dirften sich die

Dimensionen der Crazes bei verschiedenen R-Verhaltnissen differenzieren.

Momentan sind in der Rohrindustrie Werkstoffe aus reinem Recyclingmaterial nur fiir die

Verwendung bei drucklosen Anwendungen zuldssig (Poduska et al.,, 2019). Durch
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Weiterentwicklung der Werkstoffe und durch Zugabe von Fillstoffen konnten in Zukunft
recycelte Polymere auch fiir immer anspruchsvollere Anwendungen, wie unter Druck
stehende Rohrleitungen verwendet werden. Zusatzlich kénnen Rezyklate mit
Neumaterialien gemischt werden, um das schlechtere Eigenschaftsniveau der recycelten
Polymere auszugleichen. Mit dieser Masterarbeit soll durch die beschriebene
Vorgehensweise ein wertvoller Beitrag zum besseren Verstandnis Uber das

Langzeitverhalten von recyceltem Kunststoff beigetragen werden.
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2 GRUNDLAGEN

2.1 Langsames Risswachstum bei Polyethylen

Seit etwa 70 Jahren werden Rohre aus PE verwendet. Heutzutage haben moderne Rohre
aufgrund hoher Steifigkeit bei gleichzeitig hohem Widerstand gegen Rissausbreitung ein
stark verbessertes Langzeitverhalten bei einer typischen Mindestlebensdauer von 50
Jahren (Cazenave et al., 2006; Frank et al., 2009). Es zeigt sich, dass Schadigungen an den
Rohren hauptsachlich nach sehr langer Einsatzzeit durch eine zusatzliche lokale Last, die
etwa durch Fehler bei der Installation auftreten kann, entstehen. Zusatzlich sind
entstehende Schrammen wahrend der Montage an der Rohroberflache fast unvermeidlich,
auch wenn PE bei der grabenlosen Rohrverlegung weniger empfindlich gegeniber
Schadigungen als andere Materialien ist (Fawaz et al., 2016). Haufig hat dies die Initiierung
und das Wachstum von quasi-sproden Rissen in der Rohrwand zur Folge. Zur Vorhersage
der Lebensdauer von Rohren, die zur Beforderung von Gas oder Wasser benutzt werden,
werden grundsatzlich Zeitstandinnendruckversuche durchgefiihrt (Hessel and Bihler,
1981; Hutar et al.,, 2011). Dabei wird in einem doppeltlogarithmischen Diagramm die
Umfangsspannung liber der Versagenszeit aufgetragen. Die entstehende Versagenskurve
kann dabei in drei Bereiche unterteilt werden. Bei hohen Spannungen kommt es zu grofSen
plastischen Deformationen und duktilem Versagen bei einer kurzen Lebensdauer (Bereich
A). In Bereich B entsteht, ausgehend von einem inharenten Defekt, ein einzelner Riss, der
durch die Rohrwand wachst. Die plastische Deformation ist geringer und nur lokal an der
Rissspitze vorhanden. Diese Versagensart wird daher oft als ,quasi-spréd” oder SCG
bezeichnet. Die Lebensdauer ist héher als in Bereich A. Der Bereich C ist durch geringe
Spannung und lange Lebenszeit gekennzeichnet. Dabei bedingt globales chemisches Altern
ein fast ganzlich sprodes, spannungsunabhangiges Versagen. In Abbildung 2.1 sind die
unterschiedlichen Versagensfalle von PE-Druckrohren dargestellt. PE-Rohre versagen am
ehesten quasi-sprode nach den Merkmalen des Bereichs B, der durch Rissinitiierung und

langsames Risswachstum gekennzeichnet ist. (Hutar et al., 2011; Pinter et al., 2007)
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Abbildung 2.1: Versagensfalle von PE-Druckrohren. (Pinter et al., 2007)

Es wird angenommen, dass SCG das Ergebnis der Wechselwirkung des Risses, der bildenden
Prozesszone des Risses vor dem Riss, des Rests des Korpers und des Materialabbaus in der
Prozesszone ist. SCG kann in langsames Risswachstum unter statischer Last (,,Creep Crack
Growth” (CCG)) und langsames Risswachstum unter zyklischer Last (,Fatigue Crack
Growth” (FCG)) unterteilt werden. Studien an HDPE haben gezeigt, dass trotz der
verschiedenen Belastungssituationen, Daten aus Versuchen mit CCG und FCG miteinander
verglichen werden kénnen. Vor allem bei erhéhter Temperatur dhneln sich die flr die

Rissausbreitung dominierenden Ursachen. (Choi et al., 2009; Pinter et al., 2002)

PE wird hdufig bei Rohren fiir die Wasser- und Gaszufuhr verwendet. Aufgrund der
semikristallinen Struktur besitzt dieser Werkstoff Vorteile, wie etwa hdhere
Chemikalienbestandigkeit, bessere Korrosionsbestandigkeit oder hohere Zahigkeit,
gegenlber anderen Materialien. Die typische Versagensart fiir ein Material dieser Art ist
das SCG. Bei geringer Belastung tritt SCG ein und kann dabei Langzeitversagen bei
technischen Bauteilen verursachen. In PE treten bei einer anliegenden Spannung unterhalb
der FlieRgrenze nach einer entsprechenden Initiierungszeit wachsende Risse und
schlussendlich sprode Briiche auf. Wahrend dieser Inkubationsperiode kommt es zu
Schadigungen im Material, die zu wachsen beginnen. Dies ist ein diskontinuierlicher

Prozess, bei dem abwechselnd sprungartiger Rissfortschritt und plétzliches Abstoppen des
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Risses (durch die Bildung von Crazes) auftreten. AnschlieBend wachst der Riss
diskontinuierlich weiter und letztendlich tritt sprodes Versagen ein. Dieser SCG-Prozess
wird auch ,,Stick-Slip” genannt und ist die Ursache fiir das Abstumpfen von Rissen. (Fawaz

et al., 2016; Hamouda et al., 2001)

Chemische oder physikalische Inhomogenitiaten wie katalytische Rickstande,
RuRagglomerationen, Mikrohohlrdaume oder Kratzer konnen lokale Stresskonzentrationen
bedingen. Die lokalen Stresskonzentrationen verursachen Flieen und vereinzelte Bildung
von Hohlrdumen in der amorphen Region benachbarter Lamellen des semikristallinen
Polymers. Dadurch wird das SCG zu Beginn initiiert. Im nachsten Schritt werden die
kristallinen Lamellen zerteilt und die Ketten des Polymers teilweise voneinander gefaltet.
Entstehen Ansammlungen von hochorientierten Molekiilen und Zwischenhohlraume, dann
werden Fibrillen gebildet. Die Schadenszone entwickelt sich dabei zu einer Crazing-Zone.
AnschlieBend versagen die Fibrillen unter Last aufgrund von Entschlaufungen von
interlamellaren Tie-Molekiilen. Es folgt eine diskontinuierliche Rissausbreitung, bei der der
anfangliche Schaden allmahlich in die Crazing-Zone wachst. An der Rissspitze entstehen
neue Fibrillen aufgrund der hohen Belastung an der Spitze der Crazing-Zone (Redhead et
al., 2012). Dadurch beginnt der Prozess erneut und es kommt zum quasi-sproden
Materialversagen mit dem Fortschreiten des Risses. In Abbildung 2.2 ist der spréde Bruch
bei SCG von PE innerhalb eines Spharoliten dargestellt. Wahrend in (a) noch keine Kraft
angreift, so werden die Tie-Molekiile bei Lasteinwirkung senkrecht zu den Lamellen
gestreckt (b). Bei lang andauernder Beanspruchung durch eine konstante Last relaxieren
und entwirren die gedehnten Ketten (c). Der Sprodbruch entsteht, wenn die letzten Ketten
voneinander abgleiten (d). Die Geschwindigkeit der Crazebildung (diese hangt von der
Streckgrenze ab) und die Geschwindigkeit der Rissinitiierung (diese hangt von der
Geschwindigkeit der Fibrillen-Entflechtung ab, die durch die Tie-Molekiile bestimmt wird)
steuern die Geschwindigkeit des SCG. Der Rissfortschritt und somit der Widerstand
gegeniber SCG hangt von der Widerstandsfahigkeit der Fibrillen gegeniiber Deformation
und Bruch ab. (Cazenave et al., 2006; Fawaz et al., 2016)
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Abbildung 2.2: Darstellung des bei SCG stattfindenden Sprodbruchs. (Fawaz et al., 2016)
In Abbildung 2.3 ist die Aufnahme einer Bruchflache mittels REM eines PE mit mittlerer
Dichte beispielhaft abgebildet. Dabei sind die entstandenen Crazes gut zu erkennen, die

fast senkrecht zur Bruchflache stehen. (Parsons et al., 2000)

Abbildung 2.3: REM-Aufnahme der Bruchfldche eines PE mit mittlerer Dichte. (Parsons et al., 2000)

Die mechanische Widerstandsfahigkeit der Craze-Fibrillen hdangt von den Dichten der Tie-
Molekile und der Verschlaufungen ab. Die Verschlaufungen sind (iber Van-der-Waals-
Krafte gekoppelt, wahrend die Tie-Molekiile durch kovalente Bindungen verbunden sind.
Die Spannungsrissbestandigkeit steigt mit groReren Bindungsmolekilen und hoéherer
Dichte an Verschlaufungen, da die anliegende Belastung auf mehr Tie-Molekiile aufgeteilt
wird (Cazenave et al., 2006; Redhead et al., 2012). Die Eigenschaften dieser Komponenten
werden stark durch Unterschiede in den molekularen und morphologischen Parametern
wie Verzweigungsdichte, molekulares Gewicht, Verteilung des molekularen Gewichts und

Kristallinitdt beeinflusst. (Fawaz et al., 2016) Eine hohe mittlere Molmasse, eine breite
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Verteilung des molekularen Gewichts, eine hohe Konzentration an kurzen Seitenketten und
eine geringe Kristallinitdt haben ebenso einen positiven Einfluss auf die Versagenszeit.
(Pinter, 1999; Redhead et al., 2012) Kurzkettenverzweigungen beeintrachtigen die
Kristallisation und verringern die Lamellendicken, wodurch die Dichte an Tie-Molekiile
zunimmt und die FlieRspannung geringer wird. Aufgrund des dadurch erhéhten
Widerstands gegeniber Entschlaufungsvorgiangen konnen die Fibrillen mehr gedehnt
werden und beim Risswachstum kann dadurch mehr Energie absorbiert werden. (Pinter,

1999)

PE mit einer bimodalen Verteilung des molekularen Gewichts hat den Vorteil, dass durch
die Anteile des hohen Molekulargewichts die mechanischen Eigenschaften und durch die
Anteile des geringen Molekulargewichts die FlieRfahigkeit verbessert werden. Die
bimodale Verteilung bedingt eine Erhohung der Bruchzahigkeit (Kic) durch perfektere
Kristallisation. Denn dlinnere Kristalle haben zum Beispiel mehr Tie-Molekiile in den
Zwischenrdaumen, wodurch die Verschlaufungsdichte ansteigt und der Werkstoff ist
widerstandsfahiger gegeniber Rissausbreitung (Gholami et al.,, 2019). Aufgrund der
Verbesserung der Kristallisation wird wahrend der Deformation vor dem Bruch mehr

Energie dissipiert. (Sun et al., 2011)

2.2 Linear-elastische Bruchmechanik

Mit der LEBM kann das Spannungsfeld um einen Riss und somit das Rissinitiierungs- und
Risswachstumsverhalten von linear-elastischen Werkstoffen charakterisiert werden. Fir
die Anwendung der LEBM bei Polymeren bedarf es der Erweiterung gewisser Annahmen.
Voraussetzung fiir die Verwendung ist etwa, dass die Abmessungen der, sich vor dem Riss
bildenden, plastischen Zone vernachlassigbar klein gegenliber den restlichen
Abmessungen sind. (Haager, 2006; Pinter, 1999) Dies ist bei kleinen Deformationen und
Sprodbrichen der Fall. Dabei beschrankt sich das viskoelastischen Verhalten der
Kunststoffe auf die direkte Umgebung der Rissspitze und die Anwendung der LEBM auf
Kunststoffe ist glltig. (Bargel and Schulze, 2011; Pinter, 1999)

Es konnen drei unterschiedliche Rissoffnungsarten je nach Deformation des Risses in einem

Korper bei der Rissdeformation auftreten:



Grundlagen 17

e Mode I: Zugbelastung normal zur Rissebene
e Mode ll: Scherung in der Rissebene

e Mode lll: Scherung aus der Rissebene

In rissbehafteten Bauteilen tritt zumeist eine Uberlagerung von mehreren Modi bei
Bauteilen auf. Allerdings wird Mode | die technisch groRte Bedeutung zugeschrieben, da
die Belastungssituation von Mode | in Gberwiegender Mehrzahl auftritt. Das liegt daran,
dass sich der Riss bei Moglichkeit immer auf Mode | dreht (Broek, 1988). Die verschiedenen

Modi sind in Abbildung 2.4 dargestellt. (Gross and Seelig, 2016; Hertzberg, 1996)

Modus 1 Modus I Modus 1

Abbildung 2.4: Riss6ffnungsarten unter verschiedener Belastungsmodi. (Gross and Seelig, 2016)

Das Rissspitzenfeld kann mithilfe des Spannungsintensitatsfaktors (Ki-Faktor) konkret
beschrieben werden. Das K-Konzept charakterisiert dabei die Spannungsverteilung um die
Rissspitze und kontrolliert das Risswachstumsverhalten, das innerhalb der plastischen Zone
stattfindet. In Abbildung 2.5 ist die Ki-Region und die plastische Zone abgebildet. Im
dunkelgrauen Feld wachst der Riss. Grundsatzlich ist die Analyse des Rissverhaltens mit K|
bei monotonen, statischen und zyklischen Beanspruchungen moglich. (Gross and Seelig,

2016; Haager, 2006)

plastische Zone . -~

Abbildung 2.5: Giiltigkeit des K-Konzepts. (Gross and Seelig, 2016)
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2.2.1 K-Konzept

Unter der Annahme, dass das von Kj-bestimmte Feld grol ist im Vergleich zur Prozesszone,
in welcher der Riss wachst, ist die Ki-Region die alleinige treibende Kraft flr Risswachstum
in der plastischen Zone. Daher kann das Risswachstumsverhalten in der Prozesszone
indirekt durch K bestimmt werden. Allgemein wird der Faktor K; mit der Gleichung (2.1)

bestimmt. Der Parameter o; steht fiir die globale Spannung, a fir die Risslange und W fir
die Probenweite. f (%) ist ein dimensionsloser Korrekturfaktor, der von der

Prifkorpergeometrie abhangig ist. Der Spannungsintensitatsfaktor ist eine Zustandsgrofie
und gibt somit die H6he der Belastung im Rissspitzenbereich wieder. (Gross and Seelig,

2016; Haager, 2006)
a
Ki=o"vm-a- f(W) (2.1)

Durch die Einfuhrung einer kritischen materialspezifischen GroRRe, der Bruchzdhigkeit,
entsteht folgendes Bruchkriterium: Versagen (Bruch) findet statt, sobald der
Spannungsintensitatsfaktor den Wert Kic erreicht. Bei diesem Kriterium wird angenommen,
dass der Zustand der Risswachstumszone nur von der aktuellen GrofRe K;abhadngt und die
Belastungsvorgeschichte der Rissspitze keinen Einfluss hat. (Gross and Seelig, 2016;

Haager, 2006)

Die lokale Spannung steigt mit abnehmendem Abstand zur Rissspitze stark an. Allerdings
wird dieser Umstand mit dem Beginn der plastischen Deformation in der Ndhe der
Rissspitze ausgesetzt, da kein Material unbeschrankt hohe Spannungen aufnehmen kann.
Das Limit der hochsten aufzunehmenden Spannung stellt die FlieRgrenze dar. (Broek, 1988;
Stern, 1995) Bei elastisch-plastischen Materialien kommt es bei der Uberschreitung der
FlieRgrenze zu irreversiblen Verformungen und somit wird eine plastische Zone gebildet.
Dadurch wird auch der Rissspitzenradius begrenzt. Somit ist die FlieRspannung die maximal
mogliche Spannung, die direkt an der Rissspitze anliegen kann. Sofern die entstehende
plastische Zone eine bestimme GroRe nicht Uberschreitet, ist die Anwendung des K-
Konzeptes dennoch giiltig. (Pinter, 1999) Es treten dieselben Spannungen in den
plastischen Zonen auf, wenn Risse von den gleichen plastischen Zonen umgeben werden

und der gleiche Ki-Faktor im Grenzbereich wirkt. Daher ist das lokale Spannungsfeld
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durchgehend von K;charakterisiert. AuBerdem bestimmt K bei diesen Umstanden nicht nur
die elastischen Rissspitzenspannungen, Dehnungen und Verschiebungen, sondern steuert
auch die Vorgadnge innerhalb der plastischen Zone. (Stern, 1995) In Abbildung 2.6 ist die
starke Zunahme der Spannung mit abnehmendem Abstand zur Rissspitze von linear-
elastischem und linear-elastisch-plastischem Materialverhalten abgebildet. Zusatzlich ist
die FlieRgrenze (os) und die plastische Zone zu erkennen, die unter den zuvor

beschriebenen Gegebenheiten die gleiche Form beibehilt. (Pinter, 1999)
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Abbildung 2.6: Spannungsverteilung an der Rissspitze bei linear-elastischem und linear-elastisch-
plastischem Werkstoffverhalten abhangig vom Abstand r zur Rissspitze. (Pinter, 1999)

2.3 Beschleunigte Priifmethode fiir die Lebensdauer

2.3.1 Risswachstumskinetik

Die Risswachstumskinetik wird grundsatzlich durch Bestimmung der
Risswachstumsgeschwindigkeit (Risslangendnderung pro Zeit bei statischen Versuchen
(da/dt) oder Risslangenanderung pro Zyklus bei zyklischen Versuchen (da/dN)) beim
jeweiligen Spannungsintensitatsfaktors ermittelt. Bei zyklischen Versuchen bestimmt die
Differenz der Spannungsintensitatsfaktoren (AK)), die durch Subtraktion der minimalen
Spannungsintensitat (Kimin) von der maximalen Spannungsintensitdt (Kimax) wéahrend der
Zyklen gebildet wird, die Rissausbreitungsgeschwindigkeit (Anderson, 2005). AnschlieRend
erfolgt die Darstellung in einem doppeltlogarithmischen Diagramm mit da/dt Gber K, bzw.
da/dN Uber AK,. Im Diagramm der Risswachstumskinetik lassen sich drei Bereiche eindeutig

voneinander differenzieren. In Bereich | sinkt die Rissausbreitungsgeschwindigkeit mit
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abnehmenden K, bzw. AK;in kurzer Zeit bis zu einem Grenzwert (,, Threshold” bei statischen
Versuchen (Kit) bzw. , Threshold” bei zyklischen Versuchen (AK;w)), unter dem der Riss
nicht weiterwachst. In Bereich Il findet das stabile Risswachstum statt, das haufig durch
einen linearen Zusammenhang im doppeltlogarithmischen Diagramm gekennzeichnet ist.
Dieser Bereich kann mit den folgenden Exponentialgleichungen (Gleichung (2.2) bei
statischen Versuchen und Gleichung (2.3) bei zyklischen Versuchen) definiert werden (Paris

and Erdogan, 1963):

da
T —A-KM 2.2
i : (2.2)
da
2 AL ARM 2.3
N A- AK! (2.3)

Die Faktoren A und m sind materialspezifische Parameter und sind somit von Werkstoff
und  Prifparameter wie  Temperatur und  R-Verhdltnis  abhdngig. Im
Risswachstumsdiagramm verschieben sich die Kurven von Materialien mit héherem
Widerstand gegen Rissausbreitung nach rechts. Da mit den Parametern A und m die
Lebensdauer berechnet wird (siehe Abschnitt 2.3.3), kann der lineare Bereich Il flir den
Vergleich von Materialien verwendet werden. In Bereich Il steigt die Rissgeschwindigkeit
deutlich an, der Spannungsintensitatsfaktor nahert sich der Bruchzahigkeit, das
Risswachstum wird instabil und das Material versagt unkontrolliert (siehe Abbildung 2.7).

(Frank et al., 2008; Haager, 2006; Pinter et al., 2002)

Bereich | Bereich Il Bereich Il

aldt=AK" K

lc

log da/dt

verbessertes
Verhalten

b

log K,

Abbildung 2.7: Risswachstumskinetik unter statischer Last. (Pinter, 1999)



Grundlagen 21

2.3.2  R-Verhdltnis Abhdngigkeit zur beschleunigten Priifung

Die standardisierten Zeitstandinnendruckversuche an PE-Rohren haben den grof3en
Nachteil, dass aufgrund Verbesserungen in der chemischen Struktur der Materialien die
Widerstandsfahigkeit gegeniliber SCG so hoch ist, dass Untersuchungen der
Spannungsrissbestandigkeit fiir die Lebensdauer mehrere Jahre dauern wiirde. Daher sind
schnellere Charakterisierungsmethoden hilfreich, auch um die Anwendbarkeit neuer
Materialien zu Uberpriifen. Wahrend davon ausgegangen wird, dass die maximale GroRe
der plastischen Zone von K;max bestimmt wird, nimmt die tatsachliche Grofe der
plastischen Zone mit steigendem R-Verhaltnis zu. Es entstehen also bei groReren R-
Verhaltnissen grofRere plastische Zonen, die den Riss mehr abstumpfen. Die zunehmende
Dimension der plastischen Zone hat zur Folge, dass die Dehnenergie starker dissipiert wird.
Die starkere Energiedissipation verringert die Risswachstumsgeschwindigkeit. Zusatzlich
bilden sich bei niedrigerer Temperatur groRere plastische Zonen aus, daher kann die
Risswachstumsgeschwindigkeit mit zunehmender Temperatur beschleunigt werden.

(Cazenave et al., 2006; Frank et al., 2012; Pinter et al., 2002)

Trotz Unterschiede bei den Lastbedingungen, zeigt PE bei CCG und FCG ahnliche Merkmale.
Kenntnis Gber die Auswirkungen der Prifkorperkonfiguration, der mittleren Spannung (die
durch das R-Verhdltnis bestimmt ist) und der Frequenz ist notwendig, um die
Versuchsergebnisse von CCG und FCG miteinander vergleichen zu koénnen. R ist das
Verhaltnis von geringster Last (Fmin) zu hochster Last (Fmax) wahrend eines Belastungszyklus.
Jedes R-Verhiltnis erzeugt eine eigene Versagens- und Risskinetikkurve. Ein
Spannungsverhaltnis von R = 1 beschreibt den statischen Lastfall. In Abbildung 2.8 ist der
Vergleich von zwei Belastungszyklen bei unterschiedlichen R und gleicher Maximalkraft
dargestellt. Da der Belastungsverlauf bei unterschiedlichem R-Verhaltnis verschieden ist,
kann davon ausgegangen werden, dass das R-Verhiltnis einen Einfluss auf die Form der
Crazes und die GroRe der Craze-Zone hat. Ein hdheres R-Verhdltnis bedeutet eine héhere
durchschnittliche Last und hat eine geringere lokale Dehnungsgeschwindigkeit zur Folge,
da die Lastgeschwindigkeit verringert wird. FCG ist eine Kombination von Schadigung aus
zyklischen und statischen Anteilen der Beanspruchung. Je héher die Temperatur wahrend
der Belastung ist, desto groRer wird der Einfluss des statischen Anteils und die

Risskinetikkurven bei verschiedenen R-Verhéaltnissen dhneln einander starker. Mit der
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Anwendung von FCG kdnnen lange Versuchszeiten der CCG verkirzt werden, die durch
hohe Widerstande der Materialien gegeniiber CCG entstehen kdnnen. (Choi et al., 2009;
Frank et al., 2008; Pinter et al., 2002)

A =1

load

time

Abbildung 2.8: Vergleich zweier Belastungszyklen bei unterschiedlichen R-Verhaltnissen und
gleicher Maximalkraft. (Pinter et al., 2002)

Durch die geringere Lastgeschwindigkeit wird die, an den Crazes in der Rissspitze,
anliegende Spannung durch Kriech- und Relaxationsvorgange reduziert. Somit entstehen
bei konstantem K, und héherem R-Verhiltnis eine groflere Craze-Zone und groRere
orientierte Fibrillenerweiterungen. Aufgrund der gréBeren plastischen Zone (bedeutet
groRere Crazes) wird der Riss mehr abgestumpft und die Wahrscheinlichkeit zur Dissipation
der Dehnenergie steigt. Durch die zunehmende Energiedissipation wird die
Risswachstumsgeschwindigkeit reduziert. In Abbildung 2.9 sind die Bruchflachen desselben
Werkstoffs bei konstanten K;max und Rissgeschwindigkeiten dargestellt. Bereich (a) zeigt
die Crazes bei R = 0,1, Bereich (b) bei R =0,3, Bereich (c) bei R =0,5 und Bereich (d) bei
R=1. Dabei wird deutlich, dass mit zunehmenden R-Verhiltnis auch die Craze-

Dimensionen steigen. (Choi et al., 2009; Pinter et al., 2002)

Abbildung 2.9: Bruchflachen bei R =0,1 (a), R =0,3 (b), R =0,5 (c) und bei R = 1 (d). (Pinter et al.,
2002)
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Werden Versuche bei einem konstantem K;max und einer Variation des
Spannungsverhaltnisses durchgefiihrt, kann auf den statischen Belastungsfall extrapoliert
werden. Dabei werden fiir die Versuche geringe R (entspricht der geringsten Versuchszeit
bis zum Versagen) und ahnliche K;max gewahlt, und die Risskinetikkurven werden
extrapoliert. Fiir jedes R entstehen ,,synthetische” FCG Kurven. Anschlielend werden die
synthetischen FCG Kurven in ein Diagramm mit K;max als Funktion von R bei konstanten
Risswachstumsgeschwindigkeiten tGbertragen. Im nachsten Schritt werden die Kurven auf
den statischen Lastfall extrapoliert. Schliellich werden die statischen K| max-Faktoren in das
Risswachstumsdiagramm  zurlicktransformiert und es entstehen synthetische
Risswachstumskurven. In Abbildung 2.10 und Abbildung 2.11 ist der Vorgang fir die
Extrapolation schematisch dargestellt. (Frank et al., 2008; Frank, 2010)

R=1
statisches K = zyklisches KEJ

statisches K
zyklisches Koy 4")
R=0.7
R=0.4
R Kmln
R=0.1 K"“a"
R=0

zyKlisches Ky

Abbildung 2.10: Extrapolation auf statische Beanspruchung durch Variation von R. (Frank et al.,

2008)
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Abbildung 2.11: Entstehung synthetischer Risswachstumskurven. (Pinter et al., 2014)
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2.3.3  Berechnung der Lebensdauer

Kompaktzugprifkorper haben sich bei der Forschung tiber das Risswachstumsverhalten bei
sprodem PE als besonders niitzlich erwiesen. Aufgrund der Geometrie ermdglichen CT-
Proben eine genaue Beobachtung und Analyse des Rissfortschritts und somit der
Risskinetik. In Abbildung 2.12 ist eine CT-Probe mit den charakteristischen Abmessungen,
der Kraftangriffslinie und der Prozesszone schematisch dargestellt. (Balika et al., 2007;

Haager, 2006)

front face load line
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Abbildung 2.12: Darstellung einer CT-Probe mit den charakteristischen Abmessungen, der
Kraftangriffslinie und der Prozesszone vor dem Riss. (Balika et al., 2007)

Mithilfe der in Abschnitt 2.3.2 beschriebenen synthetischen CCG-Kurven kann die
Lebensdauer von Rohren bestimmt werden. Die absolute Versagenszeit setzt sich dabei aus
der Rissinitiierungs- und der Risswachstumszeit zusammen. Wird die Rissinitiierungszeit
vernachladssigt, dann kann die Lebensdauer durch das Umformen der Gleichung (2.2) zu
Gleichung (2.4) berechnet werden. Dabei stellt die Risswachstumszeit ts-; jene Zeit von
urspriinglicher Risslange a;; bis zur Risslange bei Versagen a; dar. Die Komponenten A
und m sind die in Abschnitt 2.3.1 angefiihrten Materialparameter. (Frank et al., 2008;
Pinter et al., 2014)

ar

1 1
tsca =7 j@'da (2.4)

Aini
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Bei Berlcksichtigung der Rissinitiierungszeit t;,; kann die gesamte Versagenszeit ¢ty mit
Gleichung (2.5) bestimmt werden. Die Konstanten B; und n sind materialspezifische
Parameter. Diese Parameter werden durch Auftragung in einem doppeltlogarithmischen
Diagramm mit der Rissinitiierungszeit iber dem maximalen Ki-Faktor am Versuchsbeginn
(Ki,max,ini) bestimmt, wobei das in Gleichung (2.5) angefiihrte Potenzgesetz gilt (Stern, 1995).
Anhand von Untersuchungen an einem HDPE Material konnte bereits eine gute
Ubereinstimmung zwischen tatsiachlichem und vorhergesagtem sprédem Versagen von
Rohren in einem Temperaturbereich zwischen 23 °C und 80 °C unter der Vernachldssigung
der Rissinitiierungszeit gefunden werden. Dabei wird von anfanglichen Defekten mit einer
GrolRe von 10 bzw. 100 um ausgegangen. (Lang et al., 1997)
ar
1 1
tf = tini + tsce = Bt Kimaxini T+ e f @ da (2.5)

Qini
2.4 Mechanisches Recycling von PE

Das Recycling von Kunststoffen bietet eine Moglichkeit, 6kologische Probleme zu
reduzieren, die durch die Ansammlung von Kunststoffabfallen verursacht werden. Diese
Kunststoffabfalle entstehen durch die taglichen Anwendungen von Polymermaterialien in
Bereichen wie Verpackungen, Rohrleitungen oder Gartenmdébel. Da die meisten
Kunststoffe aus Ol und Gas hergestellt werden, kann das Recyceln der Kunststoffabfille zur
Erhaltung von natirlichen Ressourcen beitragen. (Domininghaus et al., 2008; Hamad et al.,
2013) Mehrere zehn Millionen Tonnen verwendeter Kunststoff-Materialien werden
jahrlich weltweit entsorgt. Die Abfalllagerung in Milldeponien wird weniger
erstrebenswert aufgrund der geringen Nachhaltigkeit, der steigenden Kosten und dem
reduzierten verfligbaren Platz. Die Verwertung von Kunststoffen aus Recyclingware kann
zudem wirtschaftlich vorteilhaft sein, da der Marktpreis von Kunststoffabfdllen momentan
niedrig ist. (Ignatyev et al, 2014) Der Anteil von Kunststoffrecycling an den
Verwertungswegen von Kunststoffabfallen nimmt global kontinuierlich zu. 2015 lag der
Anteil des Recycling-Wegs bei circa 20%. Verbraucher sind vermehrt dazu bereit,

Kunststoffprodukte mit recycelten Anteilen zu kaufen und auch politische Initiativen wie
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etwa das Kreislaufwirtschaftspaket der Europdischen Union fihren zu dem Anstieg des

Recycling-Wegs (Maurer, 2021)

Das mechanische Recycling von Kunststoffen kann nur bei Thermoplasten angewendet
werden, denn diese kénnen erneut aufgeschmolzen und in Endprodukte wiederverarbeitet
werden. Das chemische Recycling hat den grolRen Nachteil, dass diese Methode
hauptsachlich auf Kondensations-Polymere begrenzt ist. Beim mechanischen Recycling
wird der Kunststoffmll geschnitten, zerkleinert und gewaschen und dabei in kleine Stlicke
geformt. Diese werden anschlieRend mit einem Extruder geschmolzen und
wiederaufbereitet. Letztendlich wird das Regranulat sortiert, gewaschen, getrocknet und
in ein neues Produkt verarbeitet. Eine mogliche heterogene Zusammensetzung kann zu
einer groRen Herausforderung beim mechanischen Recycling werden. Aufgrund
Uberschneidender Dichten verschiedener Polyolefine gestaltet sich die Trennung der
Polymere bei Polyolefinabfillen als schwierig. Daher kann es zu Unterschieden in der
Reinheit und der Leistungsfahigkeit bei Rezyklaten von Polyolefinen kommen. Die
geringere Reinheit und moglicher Polymerabbau haben haufig zur Folge, dass Rezyklate oft
nicht dieselben technischen Fahigkeiten besitzen wie Neumaterialien. Um das geringere
Eigenschaftsniveau auszugleichen, kann das gewonnene recycelte Granulat mit
Neumaterial zusammengemischt werden, um bessere Produkteigenschaften zu erzielen.

(Freudenthaler et al., 2022; Grigore, 2017; Huysveld et al., 2022)

Bei Polymeren verandert sich wahrend des Recyclingprozesses die Struktur und, in
manchen Fallen, auch die Morphologie. Die Strukturdnderung dufert sich durch die
Abnahme der Kettenlange und die Ausbildung von Kettenverzweigungen und funktionellen
Gruppen. Die Veranderung der Kristallinitat variiert abhangig von der Veranderung des
molekularen Gewichts. Die Griinde fiir diese Modifikationen sind die Gegenwart von
Sauerstoff oder thermomechanische Belastung. AuBerdem kann bei kondensierten
Polymeren die Gegenwart von Wasser ein weiterer Aspekt fir die Veranderung der
Struktur oder Morphologie sein. Bei einer parallelen Verdnderung der Struktur und
Morphologie variieren vor allem die rheologischen und mechanischen Eigenschaften, die
AuBenbestandigkeit und die thermische Bestdandigkeit stark. Der Grad des Abbaus und
infolgedessen die Verschlechterung der Eigenschaften ist abhangig von der Hohe der

Beanspruchung und der Anzahl der Aufbereitungsvorgange. Daher ist es unumganglich, fiir
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die Nutzung von recycelten Materialen, Kenntnis liber die Variationen der Eigenschaften
mit der Anzahl der Aufbereitungsschritte und mit der Beanspruchung zu besitzen. Um die
Ausflihrbarkeit des Recyclings von Polymeren zu beurteilen, missen verschiedene
technische und wirtschaftliche Faktoren bericksichtigt werden. Wahrend des Sortierens,
Waschens, Regranulierens und der Wiederaufbereitung ist der Polymerabbau und die
Verschmutzung unvermeidlich. Dies kann zu Problemen bei der Herstellung fliihren und in
weiterer Folge zu fertigen Produkten mit unzureichender Qualitat. Die Eigenschaften von
recycelten Polymeren sind vor allem von der Anzahl der Recyclingprozesse abhangig. Dabei
verandern sich die Eigenschaften unterschiedlicher Polymere je nach der chemischen Art
des Polymers, der Hohe der thermomechanischen Beanspruchung und der Gegenwart von

Wasser oder anderen Substanzen (Alzerreca et al., 2015; La Mantia, 1999)

2.4.1 Chemische Eigenschaften

Wahrend der Betriebszeit kann es bei einem Material zum oxidativen Abbau kommen und
durch die mogliche Aufnahme von Verschmutzung oder Entstehung von Defekten weisen
wiederaufbereitete oder recycelte Polymere eine schlechtere mechanische Leistung auf als
Polymere, die aus Neumaterial hergestellt werden (Alzerreca et al., 2015; Zeng et al., 2023).
Bei PE kann der Abbau des Materials durch irreversible chemische Reaktionen
hervorgerufen werden (Wang et al., 2023). Der Kontakt mit Chemikalien wie Sauerstoff (O)
kann dabei die molekulare Struktur verandern. Recyceltes PE beinhaltet generell eine
hohere Konzentration an Hydroperoxiden und Peroxidgruppen als PE-Neumaterialien. Die
Hydroperoxide kdnnen die Lebenszeit und die Stabilitdt des Polymers drastisch verkiirzen.
(Alzerreca et al., 2015) Sauerstoff greift die Kohlenwasserstoffkette an und es kommt zur
Bildung von Radikalen, wodurch Sauerstoffmolekiile in weiterer Folge an dieser freien
Bindung anlagern. Das neu entstehende Radikal reagiert anschlieend mit einem weiteren
Kohlenwasserstoffmolekil unter der Bildung von Hydroperoxid. (Ehrenstein and Pongratz,
2007; Wang et al., 2023) Bei der Produktion mit Neumaterialien werden Hydroperoxide nur
in geringen Mengen erzeugt, da nur eine begrenzte Menge an Sauerstoff in der
Prozessanlage vorhanden ist (Jansson et al., 2004). Wahrend des Alterns oder der
Wiederaufbereitung werden die Hydroperoxide aufgrund der geringen Stabilitdt der O-O-

Bindung zersetzt (Ehrenstein and Pongratz, 2007; Jansson et al., 2004). Die Hydroperoxide
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sind instabil, wenn sie Warme oder ultra-violetter Strahlung ausgesetzt werden und
zerfallen dabei in Radikale, die den oxidativen Abbau jedes Kohlenwasserstoffes initiieren
konnen. Sekunddre Peroxylradikale, die bei der Reaktion des Peroxylradikals mit dem
Kohlenwasserstoff gebildet werden, bilden sich in weiter Folge zu sekundarem Alkohol und
Keton. Der entscheidende Faktor fiir die Versprodung ist allerdings die Spaltung der
Hauptkette. Das sekundare Alkoxyradikal, das beim Zerfall des Hydroperoxides gebildet
wird, abstrahiert Wasserstoff von der Kette und formt somit erneut Alkohol. AuRerdem
kann das sekundare Alkoxyradikal eine B-Spaltung durchfiihren, die in weiterer Folge zur
Hauptkettenspaltung fihrt und ein aldehydes Kettenende bedingt. Das aldehyde
Kettenende oxidiert zu Carbonsdure. Die Versprodung und die Bildung der Carbonsaure
gehen auch mit der y-initiierten Oxidation von PE einher, die Uberwiegend aus der durch
die Strahlung verursachten Spaltung der Kohlenstoff-Wasserstoff-Bindung resultiert. (Amin

et al., 1975; Lacoste et al., 1991)

Wihrend des Recyclingprozesses kénnen zudem Anderungen im molekularen Gewicht
durch Kettenverzweigungen, Vernetzung oder Kettenspaltung auftreten. HDPE-
Neumaterial besteht grundsatzlich aus einer linearen Struktur mit kaum Verzweigungen. Je
langer die Hauptkette ist, desto hoher ist auch die Anzahl an Atomen. Mehr Atome in der
Hauptkette bedeutet wiederum ein grofleres molekulares Gewicht. Das molekulare
Gewicht, die Verteilung des molekularen Gewichts und die Anzahl an Verzweigungen
bestimmen Eigenschaften wie die Kristallinitdt. Die GroBe der kristallinen Regionen
bestimmt wiederum die Zugfestigkeit und die umgebungsbedingte
Spannungsrissbestandigkeit des Endprodukts. Bei einer héheren Anzahl an Verzweigungen
werden die intermolekularen Krafte reduziert und dadurch wird die Zugfestigkeit
verringert. Bei Polymeren mit hoherem molekularem Gewicht steigt die Anzahl an Tie-
Molekilen und ihre Widerstandsfestigkeit gegen Entschlaufungen an (Pan et al., 2015).
Zusatzlich haben eine gezielte Verteilung von Kurzkettenverzweigungen an Positionen von
hohem molekularem Gewicht, breite bimodale Verteilung des molekularen Gewichts,
perfekte Kristallisation und geringer Abstand zwischen Lamellen einen positiven Einfluss
auf die Widerstandsfahigkeit eines Werkstoffs gegentiber SCG (Gholami et al., 2019; Lu et
al., 1996; Pan et al., 2015). Dabei wird die Anzahl an Verschlaufungen zwischen Molekiilen

erhoht, was weniger und diinnere Kristalle mit einer sehr hohen Anzahl an Tie-Molekiilen
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bedingt (Gholami et al., 2019). Die héhere Anzahl an Tie-Molekilen bei diinnen perfekten
Kristallen bestimmt zusatzlich positiv die Widerstandsfahigkeit gegeniiber SCG, da die
Anzahl an Verschlaufungen erhéht wird (Gholami et al., 2019). In Abbildung 2.13 sind die
Abnahme des molekularen Gewichts und die Zunahme der Kristallinitdt einer PP Probe
abgebildet. Wahrend die Kristallinitat mit der Anzahl an Extrusionsprozessen zunimmt,
nimmt das molekulare Gewicht mit jedem Prozess ab. (Alzerreca et al., 2015; Kumar et al.,

2011; La Mantia, 1999)
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Abbildung 2.13: Molekulares Gewicht (links) und Kristallinitat (rechts) einer PP Probe als Funktion
von der Anzahl an Extrusionsprozessen. (La Mantia, 1999)

AulBerdem kdonnen Oberflachendefekte und Partikel von Katalysatoren oder mineralischen
Fillstoffen Oberflachenrisse erzeugen, die die Kriechbestandigkeit stark verringern.
Alzerreca et al. (Alzerreca et al., 2015) fanden in recycelten HDPE-Materialien Titanium und
Kalzium als Gberwiegende Fremdstoffe. Fiir die hohe Konzentration von etwa 5000 ppm an
Titanium kdnnen vor allem Rickstande von Fillstoffen und Pigmenten wie Titaniumoxid,
das zum Erzeugen von weiRen Thermoplasten verwendet wird, verantwortlich sein. Bei der
Betrachtung mit der energiedispersiven Rontgenspektroskopie wird bestatigt, dass Mikro-
und Nanopartikel von Titanium und Sauerstoff im selben Bereich des Polymers eingelagert
sind. Zusatzlich kann nachgewiesen werden, dass andere Riickstande wie Kalziumcarbonat,

Eisen und Zink im Rezyklat vorhanden sind. (Alzerreca et al., 2015)

2.4.2  Studien liber mechanische Eigenschaften von Rezyklaten

HDPE wird haufig bei der Produktion von Wasserleitungen verwendet. Rohre aus HDPE

besitzen einzigartige Eigenschaften, da sie von kundenspezifischen PE-Materialien
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hergestellt werden. Druckbeaufschlagte PE-Rohre, die hauptsachlich fir Trinkwasser
verwendet werden, missen geforderten Lebensmittelstandards entsprechen, hohe
Druckbestandigkeit und eine garantierte minimale Lebenszeit von 50 Jahren haben.

(Alzerreca et al., 2015)

Bei der Durchfiihrung von Zugversuchen wahrend der Studie von Alzerreca et al. (Alzerreca
et al., 2015) zeigen recycelte HDPE-Proben bei den mechanischen Eigenschaften groRe
Unterschiede zu den Neumaterialien. Die Zugfestigkeit des Neumaterials betragt ungefahr
30,5 MPa, wahrend wiederaufbereitetes HDPE aus granuliertem Industrieabfall eine
Zugfestigkeit von circa 26,7 MPa aufweist. Dem Industrieabfall werden dabei
Antioxidantien vor der Wiederaufbereitung zugefiihrt, um das Polymer zu stabilisieren. Fir
HDPE, das aus einer Mischung von wiederaufbereitetem Material und mindestens 80 %
Neumaterial besteht, ergeben die Versuche eine ahnliche Zugfestigkeit wie die des
granulierten Abfalls. Bei HDPE, das von Hausmiill entnommen wird, sinkt die Zugfestigkeit
auf 24,8 MPa. Diese Ergebnisse verdeutlichen, dass die Wiederaufbereitung Einfliisse auf
die Materialeigenschaften durch Veranderungen im molekularen Gewicht und Kristallinitat

zur Folge hat. (Alzerreca et al., 2015)

Die Abbaukinetik und auch die Wechselwirkung eines Polymers wird von dessen
chemischer Art und der Struktur beeinflusst. In Abbildung 2.14 sind der dimensionslose
Modul und die dimensionslose Bruchdehnung von Polypropylen (PP) und HDPE abhéangig
von der Anzahl an Extrusionsprozessen dargestellt. Durch Division des jeweiligen Wertes
nach momentanem Reproduktionsschritt durch den Wert des Neumaterials konnen die
dimensionslosen Betrdage ermittelt werden. Dabei wird deutlich, dass der Modul mit der
Anzahl an Aufbereitungen steigt, wahrend die Bruchdehnung abnimmt. Der Anstieg des
Moduls und die Abnahme der Bruchdehnung sind jeweils auf die Zunahme der Kristallinitat
durch Reduktion des molekularen Gewichts zurlickzufiihren. Der deutliche Unterschied im
Materialverhalten ist bei der Abnahme der Bruchdehnung zu beobachten. Die
Bruchdehnung von PP nimmt offensichtlich schneller ab als die Bruchdehnung von HDPE.
Dieses Verhalten ist auf die hohere Empfindlichkeit von PP auf thermomechanische
Beanspruchung zurickzufihren. Aufgrund des tertidren Kohlenstoffatoms in der PP-Kette

nimmt die thermische Stabilitat ab. (La Mantia, 1999)
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Abbildung 2.14: Dimensionsloser Modul (links) und dimensionslose Bruchdehnung (rechts) von PP
(o) und HDPE (¢) als Funktion von der Anzahl an Extrusionsprozessen. (La Mantia, 1999)

Durch Hinzufligen eines Stabilisators — in diesem Fall ein Phosphonit mit hohem
molekularem Gewicht — vor der Verarbeitungsstufe kann die Bruchdehnung des Rezyklats
mit zunehmenden Anzahlen an Prozessen anndhernd konstant und auf dem Niveau der
Bruchdehnung des Neumaterials gehalten werden. Wahrenddessen nimmt die
Bruchdehnung des nicht stabilisierten PP mit jedem Prozess stark ab und das eigentlich
duktile PP verhilt sich briichig. Der Grund fiir diese Differenz ist, dass das molekulare
Gewicht nicht abnimmt, wenn das Polymer durch den Stabilisator geschiitzt wird. Der
Einfluss der Zugabe des Stabilisators ist in Abbildung 2.15 abgebildet. (La Mantia, 1999)
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Abbildung 2.15: Bruchdehnung iber Anzahl an Extrusionsprozessen von stabilisierten (0) und nicht
stabilisierten (o) PP. (La Mantia, 1999)

Das Recycling von heterogenem Kunststoffabfall wird durch die mogliche Inkompatibilitat
der verschiedenen Phasen des Polymers erschwert. Dabei fihrt mangelnde Haftung

zwischen den Phasen zu spréden Materialien mit schlechten mechanischen Eigenschaften.
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In Abbildung 2.16 ist die Bruchdehnung in Prozent und die Schlagfestigkeit in J/m eines
eigentlich inkompatiblen 50/50 Polyethylenterephthalat (PET)/PP Blends als Funktion des
prozentuellen Anteils an Maleinsdaureanhydrid-funktionalisierten Kautschuk abgebildet.
Das Blend wird dabei durch die Zugabe von Maleinsaureanhydrid-funktionalisierten Styrol-
Ethylen-Butylen-Styrol-Kautschuk kompatibler. Die Bruchdehnung und die Schlagfestigkeit

steigen mit zunehmendem Anteil an Kautschuk. (La Mantia, 1999)

40

% or
J/m

3004

2004

1004

' T T T v—|
0 2.5 5 7.5 o, 10

Abbildung 2.16: Bruchdehnung (¢) und Schlagfestigkeit (o) eines 50/50 PET/PP Blends als Funktion
des Gehalts an Kautschuk. (La Mantia, 1999)

Im Gegensatz zur Bruchdehnung und Schlagfestigkeit bleibt die Zugfestigkeit annahernd
konstant oder sinkt mit einem zunehmenden Anteil an Kautschuk leicht ab. Die
Eigenschaften sind bei niedrigem Kautschuk-Gehalt am starksten ausgepragt. Durch die
Verwendung des funktionalisierten Kautschuks entsteht ein sprod-duktil Ubergang,
welcher ein sprodes Material duktil werden ldsst. Die Veranderungen der Eigenschaften
lassen sich darauf zuriickfihren, dass der Kautschuk eine niedrige Zugfestigkeit und eine
hohe Bruchdehnung und Schlagfestigkeit besitzt. Diese Annahme ist vor allem bei hohem
Kautschuk-Konzentration gililtig. Bei niedrigem Kautschuk-Gehalt, bei der die
Steigerungsrate der Eigenschaften hoher ist, ist die Kompatibilitat flr die erhohten
Eigenschaftswerte verantwortlich. Die Kompatibilitat entsteht wahrscheinlich durch polare

Bindungen zwischen dem Kautschuk und dem Polyester. (La Mantia, 1999)

Die Festigkeit von PE hdangt von der Hohe der Last und der Dauer der Beanspruchung ab.
Bei Kriech- und Ermiidungsversuchen sind die linearen Ketten unter Spannung, die
molekulare Bewegungen und somit eine Dehnung verursachen. Die molekularen

Bewegungen fihren zur Bildung und zum Wachstum von Crazes, die einen Riss zur Folge
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haben. In Abbildung 2.17 sind die Kriechnachgiebigkeiten von unterschiedlichen HDPE-
Proben bei einer Belastung von 800 N dargestellt. Recyceltes HDPE aus Haushaltsabfall
(grin — d)) zeigt dabei die hochste Kriechnachgiebigkeit, wahrend das Verhalten von
wiederaufbereitetem HDPE aus Industrieabfall (griin c)) und die HDPE-Mischung aus
recyceltem Material und mindestens 80 % Neumaterial (blau — b)) dhnlich ist. Diese
Ergebnisse bestatigen die Entwicklung der Bruchdehnung, die bei den Zugversuchen der

unterschiedlichen HDPE-Materialien gemessen wird. (Alzerreca et al., 2015)
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Abbildung 2.17: Kriechnachgiebigkeit von HDPE als Neumaterial a) und recyceltem HDPE d).
(Alzerreca et al., 2015)

Bei Ermidungsversuchen an recyceltem HDPE muss die Widerstandsfahigkeit des
Materials gegeniber der Rissausbreitung unter zyklischer Belastung untersucht werden.
Dabei zeigt das Risswachstum in diesem Fall keine stufenweise Ausbreitung, die durch
sequenzielles Crazing entsteht. Moglicherweise wird das sequenzielle Crazing durch eine
Uberlagerung von Ermiidungs- und Kriecheffekten bei der Risswachstumsrate verhindert.
Es tritt eine allmahliche fortschreitende Schadigung mit Spannungsabbau an der Rissspitze
auf. Die Probe versagt durch die Ausbildung und das Zusammenwachsen von Hohlrdaumen
im Inneren. Die Ergebnisse von Ermidungsversuchen zeigen, dass die Proben von HDPE-
Neumaterial (rot — a)) mehr als die 20-fache Anzahl an Zyklen ohne Versagen aufnehmen
konnen, als recyceltes HDPE aus Haushaltsabfall (schwarz — d)), welches friiher versagt.
Diese Unterschiede sind in Abbildung 2.18 abgebildet. Die HDPE-Mischung aus Rezyklat
und mindestens 80 % Neuware (blau — c)), sowie das wiederaufbereitete HDPE aus

Industrieabfall (griin — c)) verhalten sich erneut dhnlich. (Alzerreca et al., 2015)
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Abbildung 2.18: Spannungsamplitude Uber der Anzahl von Zyklen bis Versagen bei
unterschiedlichen HDPE-Typen (Neuware — rot a); Neuware-Rezyklat-Mischung - blau);
Wiederaufbereitetes HDPE — griin c); Rezyklat — schwarz d)). (Alzerreca et al., 2015)

2.4.3 Morphologie

Mithilfe eines Rasterelektronenmikroskops (REM) kann die Morphologie von
Kunststoffproben an den Bruchflaichen analysiert werden. Untersuchungen des
Querschnitts von Bruchflachen mit hochauflésenden REM-Aufnahmen zeigen bei Proben
aus HDPE-Neuware, Mischung aus 50/50 HDPE-Neuware/recyceltes HDPE und 100 %
recycelten HDPE unterschiedliche Strukturtypen, nachdem sie in flissigem Stickstoff
gekiihlt und gebrochen wurden (siehe Abbildung 2.19). Die Neuware besteht aus einer
blockartigen Struktur, die durch zufdllig angeordnete, verbundene PE-Bausteine
gekennzeichnet ist. AuRerdem kennzeichnen eine geringere Porositdt und eine dichtere
Struktur der Bausteine die Neuware. Im Gegensatz dazu nimmt der Anteil der Struktur in
Form von Honigwaben mit steigendem Gehalt an recyceltem Material zu. AuRerdem sind
in den Hohlstellen des recycelten HDPEs mehr faserférmige Strukturen in schmalerer,
loserer Form vorhanden. Die faserartige Struktur wird durch den Rezyklat-Gehalt feiner,
dies bedingt eine Veranderung der Werkstoffeigenschaft von duktil zu spréde. Die
Resultate beweisen die Abwandlung von HDPE durch thermische Oxidation wadhrend des
mechanischen Recyclings. Bei der thermischen Oxidation finden Kettenbriiche statt und
dadurch entstehen kiirzere Ketten. Die kurzen Ketten sind beweglicher und kénnen daher
leichter in eine kristalline Struktur ausgerichtet werden (Buncick et al., 2000). Daraus
resultieren Veranderungen bei der molekularen Struktur, die direkten Einfluss auf die
mechanischen Eigenschaften haben. Freie Radikale, die bei der Oxidation gebildet werden,

konnen eine Vernetzung durch Ausbildung von Doppelbindung verursachen.
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Doppelbindungen fiihren zu einem héheren Grad an Ungesittigtheit und Anderungen in

der Polymerstruktur. (Zeng et al., 2023; Zhang et al., 2023)
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Abbildung 2.19: Hochauflésende REM-Aufnahme einer HDPE-Neuware (oben links), einer
Mischung aus 50/50 Gew.-% HDPE-Neuware/recyceltes HDPE (oben rechts) und reinem recycelten
HDPE (unten). (Zeng et al., 2023)

In Abbildung 2.20 sind die Oberflachenstrukturen einer HDPE-Neuware vermischt mit
recyceltem HDPE bei 100 Gewichtsprozent (Gew.-%) ((a) und (d)), 60 Gew.-% ((b) und (e))
und 0 Gew.-% ((c) und (f)) der Neuware dargestellt. Die Aufnahmen (a), (b) und (c) zeigen
Blends von einem Pulvermischer und bei den Aufnahmen (d), (e) und (f) sind Blends durch
das Mischen per Extruder abgebildet. Bei allen Proben kann eine Schichtstruktur erkannt
werden, die allerdings die deutlichen Unterschiede in den Materialeigenschaften nicht

nachweist. (Zhang et al., 2023)

Abbildung 2.20: REM-Aufnahmen von 100 % HDPE-Neuware ((a) und (d)), Mischung aus 60 Gew.-
% HDPE-Neuware und 40 Gew.-% Recyceltes HDPE ((b) und (e)) und 100 % HDPE-Rezyklat. Die
Materialien der Proben der oberen Reihe sind mit Pulvermischer und die der unteren Reihe mit
Extruder vermischt. (Zhang et al., 2023)
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3 EXPERIMENTELLES

In diesem Abschnitt wird zu Beginn auf die zu untersuchenden Werkstoffe eingegangen.
AnschlieBend werden die verwendeten Prifkorper und die durchgefiihrten Versuche naher
erortert. Die bruchmechanische Prifmethodik dieser Arbeit basiert auf der Reduzierung
der langen Versuchszeiten durch Anwendung der Extrapolation zyklischer

Versuchsergebnisse auf den statischen Fall.

3.1 Werkstoffe

Diese Masterarbeit analysiert fiinf PE-Typen bei jeweils verschiedenen Gewichtsanteilen
einer Neuware und eines Rezyklats. Die Neuware ist ein HDPE-Typ, welches fiir den Einsatz
beim Blasformen geeignet ist. Dabei handelt es sich um das Produkt BB2581 der Firma
Borealis Polyolefine GmbH (Schwechat, Osterreich), das fortan als HDv2 bezeichnet wird.
Dieses Material kennzeichnet eine hohe Steifigkeit und gute umgebungsbedingte
Spannungsrissbestandigkeit. Das PE-Recyclingmaterial (welches fortan als PErl
bezeichnet wird) ist ein Rezyklat hoher Qualitat (,,High Quality” (HQ)) eines kommerziellen
Osterreichischen Herstellers von Recyclingmaterialien, das aus Ballen von PE-Flaschen
aufbereitet wird. Das PErl wurde zuvor im Recyclingprozess mit heilem Wasser und Lauge
vorbehandelt und anschliefend von den Flaschenkappen aussortiert, um die Reinheit des
Rezyklats zu erhohen (Ladinig, 2024). AuRerdem kann aufgrund der Wiederaufbereitung
aus Flaschen davon ausgegangen werden, dass es sich bei diesem Recyclingwerkstoff
ebenso um einen BM-Typen handelt (Ladinig, 2024). Alle Mischungen wurden am TCKT
(Transfercenter fiir Kunststofftechnik GmbH, Wels, Osterreich) nach Gewicht dosiert und
in einem Compounder gemischt. Der verwendete Compounder ist ein Leistritz 27 mm
(ZSE 27 MAXX) gleichlaufender Doppelschneckenextruder mit dem Verhaltnis von Lange zu
Durchmesser gleich 40 der Firma Leistritz Extrusionstechnik GmbH (Nirnberg,
Deutschland). Der Prozess lief mit einem konstanten Massestrom von 8 kg/h bei konstanter
Umdrehung von 300 U/min und einer Belastung von etwa 43 Nm ab. Der Einzug wurde auf
eine Temperatur von 40 °C gestellt und die folgenden Zonen und die Diise wiesen 200 °C

auf. AnschlieRend wurden die Strange durch ein Wasserbad abgezogen und mit einem
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Schneidrad liber Kaltabschlag granuliert. Der Tabelle 3.1 ist der unterschiedliche Anteil von

Neuware und Rezyklat bei den Materialien zu entnehmen.

Tabelle 3.1: Verwendete Werkstoffe.

Materialbezeichnung Anteil Neuware [Gew.-%] Anteil Rezyklat [Gew.-%]
HDv2 100 0
HDv2_PErl_90/10 90 10
HDv2_PErl_75/25 75 25
HDv2_PErl_50/50 50 50
PErl 0 100
3.2 Priifkdrperherstellung und Verarbeitung

Zur Charakterisierung der Risskinetik werden im Zuge dieser Masterarbeit CT-Prifkorper,
wie in Abbildung 3.1 abgebildet, verwendet. Die Proben werden zundchst aus 395¢g
Granulat in eine Platte mit den Abmessungen 200 x 200 x 10 mm mit der Vakuumpresse
des Typs Lab Line P 300SV (Collin Lab & Pilot Solutions GmbH, Maithenbeth, Deutschland)
verpresst. Das Programm zur Herstellung der Platten ist in Tabelle 3.2 angefuhrt. Typen
steht dabei fur die Temperatur der oberen Pressplatte und T,,,,¢en, flr die Temperatur der

unteren Pressplatte. AT bezeichnet die Abkihlungsgeschwindigkeit der Presse.

Tabelle 3.2: Herstellungsprogramm der Platten.

Schritt Dauer [s] Toben [°C] Tunten [°C] AT [K/min] | Druck [bar]

1 600 200 200 0 0

2 300 200 200 0 100

3 300 200 200 0 120

4 9999 30 30 2 120
AnschlieBend werden die CT-Proben aus der Pressplatte mithilfe einer

Werkzeugfrasmaschine und einem Tischkreissager spanend gefrast. In weiterer Folge

werden die Prifkorper mit einer scharfen Industrieklinge an einem Sdulenbohrwerk an der
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Spitze des Risses circa 1 mm tief gekerbt. Durch die Verlangerung des Anfangsrisses mit der
scharfen Kerbe wird die Spannungserhéhung an der Rissspitze vergroRert und somit die
Rissinitiierungszeit verkiirzt. Aulerdem werden dadurch die Voraussetzungen der LEBM
erflillt. AbschlieRend werden die Dicken mit einem Messschieber vermessen, ein Stiick
kariertes Papier mit einem Raster von einem halben Zentimeter auf jeden Priifkorper

geklebt (dient zur spateren Auswertung der Risslange) und die Proben beschriftet.
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Abbildung 3.1: CT-Probe mit charakteristischen Abmessungen in Millimeter. (Pinter, 1999)
3.3 Versuchsdurchfiihrung

Die Aufgabenstellung dieser Arbeit ist es, die Lebensdauer abhidngig vom Anteil des
Rezyklats in HDPE Proben zu ermitteln und Unterschiede in den Werkstoffstrukturen
nachweisen zu konnen. Da Kunststoffbauteile unter statischer Langzeitbelastung vermehrt
mit recycelten Anteilen hergestellt werden, ist es notwendig, die Auswirkungen auf die
Lebensdauer mit steigendem Rezyklatgehalt zu untersuchen. Um die Versuchszeiten
abzukiirzen, werden zyklische Versuche bei drei unterschiedlichen Spannungsverhaltnissen
(R=0,1; R=0,3; R=0,5) durchgefiihrt und anschlieend auf den statischen Lastfall (R=1)
extrapoliert. Die statischen Versuche dienen bei dieser Masterarbeit als Vergleichs- und
Richtwerte. Fir alle Materialien wird ein Prifumfang von mindestens drei Versuchen pro
R-Verhaltnis durchgefiihrt, um die Versagenskurve erstellen zu kénnen und um die
Ergebnisse der Risskinetik zu belegen. Auerdem ist dies fir die Extrapolation notwendig,
da sonst keine reprasentativen Ergebnisse erzielt werden kdnnen. Bei den Versuchen

werden die CT-Prifkorper bis zum Versagen beansprucht.
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3.3.1 Bruchmechanische Versuche

In der folgenden Tabelle 3.3 sind die konstanten Versuchsparameter angefiihrt. Diese
Parameter werden nicht variiert, um einen moglichst exakten Vergleich der verschiedenen
Werkstoffe zuzulassen. AulRerdem wird jeder Prifkorper vor Versuchsbeginn fir 90
Minuten bei der Priftemperatur erwdarmt, um zu garantieren, dass die Probe konstant

erhitzt ist.

Tabelle 3.3: Konstante Versuchsparameter.

Temperatur [°C] Frequenz bei zyklischen Versuchen [Hz]

80 10

Aufgrund der vorangegangenen Masterarbeit von Ladinig (Ladinig, 2024) ist das
notwendige Kraft- und Spannungsniveau bekannt, um SCG zu bei den verwendeten
Prifkérpern und Materialien auszulésen. Bei den Versuchen werden die
Spannungsverhadltnisse und  Kimaxini durch unterschiedliche Kraftmaxima und
Kraftamplituden variiert. K maxini Wird entsprechend der Gleichung (3.2) bei den zyklischen
Versuchen mit den jeweiligen Kraftmaxima und bei den statischen Versuchen mit der

konstant anliegenden Kraft berechnet.

Die statischen Versuche werden auf einem Kriechprifstand (Mechatronikwerkstatte Peter
Moharitsch, Leoben, Osterreich) mit der eingebundenen Temperierkammer Mytron
Temperaturschrank T 30 (Mytron Bio- und Solartechnik GmbH, Heilbad Heiligenstadt,
Deutschland) durchgefiihrt (siehe Abbildung 3.2). Auf jede der vier Proben ist dabei eine
eigene Kamera gerichtet, die in Abstanden von 900 Sekunden ein aktuelles Bild aufnehmen.
Anhand dieser Aufnahmen werden nach den Versuchen die Rissinitiierung und das
Risswachstum ausgewertet. Am Kriechprifstand kdnnen vier CT-Prifkorper gleichzeitig
eingespannt und geprift werden. Dabei wird eine Last, durch Befestigung einer
bestimmten Masse m, an einem Hebel, an den jeweiligen Prifkérper angebracht. Durch
Multiplikation der Masse mit der Erdanziehungsraft g und der Hebelwirkung (Wert ,,5%)
wird die Kraft F berechnet, die auf einen Priifkorper wirkt, wie in Gleichung (3.1) angefiihrt

ist.

F=mg-g-5 (3.1)
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Abbildung 3.2: Kriechprifstand mit Temperierkammer.

Zyklische Versuche werden an der vollelektrodynamischen Priiffmaschine des Typs
ElectroPuls E3000 und der Software WaveMatrix2 der Firma Instron Corporation
(Norwood, Massachusetts, USA) durchgefiihrt. Durch das Einstellen von mittlerer Kraft und
Kraftamplitude werden die geforderten Maximal- und Minimalkrafte (und somit auch die
Spannungsverhaltnisse) erreicht, die auf die CT-Prifkorper wirken sollen. Bei dieser
Prifmaschine wird eine Temperierkammer des Models 3119-605 der Firma Instron
Corporation implementiert. Analog zu den statischen Versuchen werden bei den zyklischen
Versuchen fotografische Aufnahmen der Rissentwicklung aufgenommen — nach einer
definierten Anzahl an Zyklen (500 Zyklen bei den Versuchen dieser Masterarbeit). Diese

Prifmaschine ist in Abbildung 3.3 abgebildet.
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Abbildung 3.3: Vollelektrodynamischen Priifmaschine ElectroPuls E3000.

3.3.2  Mikroskopie

Anhand eines 3D Digitalmikroskop des Typs VHX-7000 der Firma Keyence Corporation
(Osaka, Japan) wird nach den Versuchen die kritischen MalRe der Anfangsrisslangen der
Proben bestimmt, das einen groRen Einfluss auf die Versagens- und Risskinetikkurven
haben (siehe Gleichung (3.2)). AulRerdem wird der Durchmesser der Bohrungen
(Kraftangriffspunkte) gemessen, da diese vor dem Versuch mit einem Messschieber nur

ungenau bestimmt werden kénnen.

3.3.3  Auswertung der Ergebnisse

Nach dem Bruch werden unter der Anwendung der LEBM und des K-Konzepts die
Versagenskurven und Rissausbreitungsgeschwindigkeiten der Proben ausgewertet. Der
Spannungsintensitatsfaktor wird bei CT-Prifkérpern nach der Gleichung (3.2) bestimmt.
Dabei ist die Kraft F jene Kraft, die auf einen Priifkorper angelegt wird. Bei den zyklischen

Versuchen wird bei der Auswertung die Maximalkraft flir F verwendet, um einen Vergleich
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zwischen statischen und zyklischen Versuchen zuzulassen. Der Geometriefaktor f (%) der

Gleichung (3.2) wird mit der Gleichung (3.3) berechnet. Die charakteristischen
Abmessungen Probenbreite B und Probenweite W kénnen Abbildung 2.12 und Abbildung
3.1 entnommen werden. Fiir die Berechnung des Spannungsintensitatsfaktors werden die

tatsachlich gemessen Werte der Proben verwendet. (Frick and Stern, 2011)

Kimax = ﬁ : f(%) (3.2)
2 [og86+464-(2)—1332-(2) +
f(%) - 2+—Ws (W3) a (‘3N) (3.3)

N

(1-2) 14,72 - (5—\,) ~56- (W)
Mit dem Bildbearbeitungs- und Bildverarbeitungsprogramm Imagel) (Nationales
Gesundheitsinstitut, Maryland, USA) wird der Rissfortschritt zunachst zu Beginn des
jeweiligen Versuchs gemessen (erstes Bild der Probe bei Versuchsbeginn). Der
Rissfortschritt wird durch Subtraktion der Risslange von der geometrischen Abmessung W
berechnet. Da die Anfangsrisslange zuvor mit dem Digitalmikroskop bestimmt wird, kann
auf W geschlossen werden. AnschliefSend wird der Rissfortschritt wahrend der Versuche
bestimmt. Dafilir werden die weiteren fotografischen Aufnahmen ausgewertet. Bei den
zyklischen Versuchen wird der Rissfortschritt pro Zyklus auf den Rissfortschritt pro Zeit
mithilfe der Frequenz umgerechnet, um die statischen und zyklischen Versuche vergleichen
zu kénnen. Anhand subjektiver Wahrnehmung werden bei der Auswertung ungenaue
Messpunkte, vor allem vor und nach der linearen Paris-Regression, nicht berlicksichtigt, da
diese die Abschatzung der Rissentwicklung erschweren. Wahrend des SCG werden anhand
subjektiver Bewertung zwischen zehn und 20 Messpunkte bericksichtigt, die eine
addaquate Auswertung der Risskinetik ermdglichen. Vorerst werden die verschiedenen
Werkstoffe anhand der Rissinitiierung und der Versagenskurven miteinander verglichen.
Nachfolgend werden anhand der Risskinetik die Materialparameter A und m der
Materialien berechnet. Dies ermoglicht eine Voraussage (ber den Einfluss des

Rezyklatgehalts auf die Zeit bis zum Versagen unter statischer Belastung der Priifkorper.
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3.3.4  Untersuchung der Bruchflichen

Die Vorgehensweise dieser Arbeit ermoglicht es auRerdem, an der Bruchflache jedes
Prifkorpers eine Position zu ermitteln, an der die K;-Faktoren den gleichen Wert
annehmen. Da die Rissausbreitungsgeschwindigkeit eine Funktion des Ki-Faktors ist, gibt es
zudem eine Position an jeder Bruchflache, an der das Risswachstum mit der gleichen
Geschwindigkeit stattfindet. Letztendlich werden die, wahrend des Rissfortschritts
entstehenden, Crazes mit dem REM an diesen Positionen analysiert. Daflir werden zwei
Werte gewahlt, an denen die Risswachstumsgeschwindigkeiten jedes Prifkorpers auf der
linearen Paris-Regression liegen. In Abbildung 3.4 ist das Vermessen der Risslange einer
Probe beispielhaft abgebildet, an der die Crazes untersucht werden sollen. Kenntnis tiber
die Anfangsrisslange ist auch bei der Untersuchung mit dem REM von entscheidender
Bedeutung, da die Position der zu untersuchenden Crazes vor der eingebrachten Kerbe

vermessen wird.

Beispiel einer gemessenen Risslange

zur Untersuchung der Crazes bei K;

Beispiel einer gemessenen Risslange

zur Untersuchung der Crazes bei da/dt

Abbildung 3.4: Messen der Risslange, an der die Crazes untersucht werden.
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Fir die Erhebung wird von allen Materialien eine Probe bei jedem Spannungsverhaltnis
reprasentativ untersucht. Zur Analyse der Bruchflachen bzw. der Crazes wird das REM des
Models CLARA GMU einschlieRlich Software Tescan Essence, beide Komponenten von der
Firma Tescan Group (Brinn, Tschechien), verwendet. Um eine Aufladung der Proben
wahrend der Untersuchung mit dem REM zu verhindern, werden die Bruchflachen vor der
Untersuchung mit einer Goldschicht in vier Durchgangen zu je zu 20 Sekunden und einem
Strom von 10 mA beschichtet (,sputtern”). Das Sputtern erfolgt mit dem Sputtergerat

Cressington 108A (Tescan GmbH, Dortmund, Deutschland).
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4 ERGEBNISSE

Dieser Abschnitt ist in drei Kapitel unterteilt. Zu Beginn werden die bruchmechanischen
Versagenskurven von HDv2 und PErl abgebildet und diskutiert. Anschlieend wird der
Einfluss des Rezyklat-Anteils auf die Versagenszeit dargestellt. Mithilfe der
unterschiedlichen Werkstoffzusammensetzungen aus Neuware und Rezyklat kann dabei
eine Ubersicht (iber die Auswirkungen bei unterschiedlichen Lastsituationen gegeben
werden. Im ndchsten Abschnitt wird die Risswachstumskinetik aller Werkstoffe naher
erlautert. Mithilfe dieser Auswertung kann auf die Lebensdauer extrapoliert werden. Im
letzten Abschnitt werden die untersuchten Bruchflichen analysiert. Ergebnisse des
Werkstoffs PErl, die im Rahmen der Masterarbeit von Ladinig (Ladinig, 2024) ermittelt

wurden, werden mit weiteren Versuchen bei dieser Masterarbeit erganzt.

4.1 Bruchmechanische Versagenskurven

Im ersten Abschnitt werden die Auswirkungen der unterschiedlichen
Belastungssituationen bei den verschiedenen Werkstoffen dargestellt. Die Auswertung der
Versagenszeit unter der jeweiligen Beanspruchung ist die Basis fir die
Werkstoffcharakterisierung bei der Risswachstumskinetik. Anhand der Versagenskurven ist
die Uberpriifung der quasi-spréden Rissausbreitung méglich. Wird eine zu hohe
Beanspruchung fiir die Priifkérper ausgewahlt, sollten die Ergebnisse deutlich von der in
Abschnitt 2.1 beschriebenen Region B zu differenzieren sein, indem der Priifkérper zu frih
versagt. Bei einer zu geringen Belastung steigt die Versagenszeit signifikant an. Liegen die
Messpunkte anndhernd auf einer Geraden, kann von quasi-sprédem Versagen
ausgegangen werden, da die dafiir notwendigen Kimax,ini aus der Masterarbeit von Ladinig
(Ladinig, 2024) bekannt sind. Durch Variation der Lasthohe und durch Unterschiede in den

Prifkorpergeometrien und in der Kerblange ergeben sich unterschiedliche K| maxini-Werte.

4.1.1 Einfluss des R-Verhaltnisses auf die Versagenskurven von HDPE und PErl

In Abbildung 4.1 und Abbildung 4.2 sind die Versagenskurven von HDPE und PErl bei den
unterschiedlichen R-Verhiltnissen abgebildet. Die Diagramme sind zusatzlich mit den

Rissinitiierungszeiten erganzt. Anhand der Messergebnisse kann festgehalten werden, dass
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unter den Prifbedingungen bei beiden Werkstoffen SCG eintritt und die Materialien
letztendlich quasi-sprode versagen. Die erhdhte Temperatur und die aufgebrachte Last sind
somit fiir die beschleunigte Priifmethode und Auswertung mittels LEBM zuldssig, was eine
wichtige Erkenntnis dieser Masterarbeit ist. Beide Werkstoffe zeigen eine sehr geringe
Streuung der Messpunkte, denn die gemessenen Initiierungs- und Versagenszeiten der

Werkstoffe sind abhangig vom R-Verhaltnis annahernd auf einer linearen Potenzunktion.

Wahrend bei HDv2 die Zeit bis zum Versagen sowie die Rissinitiierungszeit bei
unterschiedlichen R-Verhaltnissen voneinander differenziert werden kann, so zeigt PErl
keine geordnete Abhangigkeit der Versagenszeit von der Belastungssituation. tinjund tf von
HDv2 steigen mit groBerem R-Verhdltnis an, was durch die unterschiedliche
Beanspruchung zu erwarten ist, wie in Abschnitt 2.3.2 erklart wird. GroRere plastische
Zonen, die bei hoherem R-Verhaltnis entstehen, kdnnen mehr Energie dissipieren. Bei der
Deformation und Dehnung wird die Risswachstumsgeschwindigkeit durch die Dissipation
der Dehnenergie verringert und die Versagenszeit steigt an. Dennoch ist die Differenz der
Versagenskurven nur gering, was auf eine schlechte Spannungsrissbestandigkeit des
Werkstoffes zurickzufiihren sein kann. Selbst bei R = 0,1 versagt HDv2 nur etwa doppelt so
schnell wie bei R=0,5. Die geringe Abhdngigkeit der Versagenszeit vom
Spannungsverhaltnis kann auch auf die geringe Zahigkeit des Materials hindeuten. Je
sproder ein Werkstoff ist, desto kleinere plastische Zonen werden gebildet und der Riss
wachst ohne groRe plastische Deformation schneller. Dadurch werden die Unterschiede in
den Versagenskurven weniger definierbar. PErl zeigt dieses Verhalten aufgrund der
Versprodung, die wahrscheinlich durch Spaltung der Hauptkette (vgl. Abschnitt 2.4.1)
entsteht. Die Versagenszeit wird dadurch unabhéangig von der Belastungssituation und nur
von der Rissspitzenspannung bestimmt. Die nicht konstanten Steigungen der Funktionen
sind am ehesten auf Ungenauigkeiten bei der Bestimmung der EinflussgroBen auf Kimax,ini
zurlickzuflihren. Die Versagenszeiten von PErl sind um einiges geringer als die des HDv2,
was in Abschnitt 4.1.3 deutlicher angefiihrt ist. Es ist moglich, dass aufgrund von
Alterungsvorgangen (vgl. Abschnitt 2.4.1) wahrend der ersten Anwendungszeit die
Belastbarkeit stark verringert wird und der recycelte Werkstoff bricht friher als die
Neuware. Anhand dieser Ergebnisse sollten sich bei den Messdaten der drei

Werkstoffmischungen klare Tendenzen zeigen. Mit steigendem Anteil an HDv2 sollte die
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Versagenszeit ansteigen und die Anhangigkeiten der Versagenszeit vom R-Verhaltnis

deutlicher erkennbar werden.
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Abbildung 4.1: Versagenskurven des Werkstoffs HDv2.

Die Rissinitiierungszeiten der Werkstoffe HDv2 und PErl, abhadngig von Kimaxini, in
Abbildung 4.1 und in Abbildung 4.2 spiegeln die Ergebnisse der Versagenszeiten der
Werkstoffe wieder. Bei HDv2 kénnen die Rissinitiierungszeiten eindeutig voneinander
differenziert werden, mit steigendem R-Verhaltnis nimmt die Zeit bis zur Rissinitiierung
stetig zu. Das entspricht auch der Erwartungshaltung (vgl. Abschnitt 2.3.2), dass bei
geringerem R-Verhdltnis die effektive risstreibende Kraft auf die Priifkorper groRer ist und
somit Risse in den Proben schneller gebildet werden. Die Rissinitiierungszeiten von PErl
scheinen unabhangig vom R-Verhaltnis zu sein. Bei der Betrachtung von Abbildung 4.2 sind
die Werte von tini bei den verschiedenen Spannungsverhéltnissen nicht voneinander zu
unterscheiden. Bei den Rissinitiierungszeiten der Werkstoffmischungen in Abschnitt 4.1.2
ist dieselbe Tendenz wie bei den Versagenszeiten und bei den Werkstoffen HDv2 und PEr1l
zu erkennen. Mit steigendem R-Verhaltnis nehmen die Rissinitiierungszeiten zu, allerdings

wird bei groBeren Anteilen an PErl die Diskrepanz in den Initiierungszeiten geringer und
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tini kann abhangig vom R-Verhaltnis nicht mehr getrennt werden. (siehe HDv2_PEr1_50/50,
Abbildung 4.7)
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Abbildung 4.2: Versagenskurven des Werkstoffs PEr1.

Im nachsten Schritt werden die Werkstoffe anhand der Widerstandsfahigkeit gegentiiber
Rissbildung verglichen. Daflir werden in doppeltlogarithmischen Diagrammen K| max,ini Uber
dem Verhaltnis von tini zu tf aufgetragen. Mit dieser Analyse wird der Anteil der
Rissinitiierungszeit an der gesamten Versagenszeit bestimmt. Bei Werkstoffen mit einer
geringeren Widerstandsfahigkeit gegen Rissausbreitung sollte die Rissinitiierungszeit einen
grofReren Anteil an der gesamten Versagenszeit haben. Der Anteil der Rissinitiierungszeit
an der Versagenszeit sollte bei PErl aufgrund der in Abschnitt 2.4.1 angefihrten
Veranderungen in der Struktur hoher sein als bei HDv2. Durch Defekte oder kleine
Mikrorisse kdnnen Risse in einem recycelten Material schneller gebildet werden. Treten
diese Defekte einmal ein, so wird sich der Riss schnell durchs Material fortbewegen. In
Abbildung 4.3 sind exemplarisch die unterschiedlichen Verhaltnisse der Rissinitiierungszeit
an der Versagenszeit des Werkstoffs HDv2 dargestellt. Dabei sind, wie bei allen Materialien,
keine eindeutigen Abhangigkeiten vom R-Verhialtnis des Anteils der Initiierungszeiten zu

erkennen. Grundsatzlich wird davon ausgegangen, dass die Ergebnisse abhangig vom R-
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Verhaltnis abfallen. Mit zunehmendem K max,ini Sollte die Rissinitiierung friiher auftreten.
Zusatzlich kdonnten die linearen Regressionen durch die ansteigende Beanspruchung bei
geringerem R-Verhaltnis weiter nach links zu friiheren Zeiten verschoben werden, da die
Risse schneller gebildet werden, das Risswachstum friiher eintritt und somit der Anteil der
Rissinitiierungszeit an der gesamten Versagenszeit geringer ist. Bei der Auswertung der
fotografischen Aufnahmen ist es schwierig klar zu definieren, wann die eingebrachte Kerbe
tatsachlich initiiert und zu wachsen beginnt. Bei unsauberer Kerbeinbringung, bei der die
Rasierklinge ungleichmaRig in den Priifkdrper gedriickt wird, bildet sich an der Spitze der
Kerbe eine groRere plastische Zone. Durch kleine Beschadigungen am Material ist dieser
Bereich bereits vorgeschadigt und der Riss ,bluntet” durch die plastische Zone.
AnschlieBend stoppt der Riss ab und die Rissinitiierung startet. Daher ist es oftmals
schwierig abzugrenzen, ab welchem Zeitpunkt das Blunten der Kerbe abgeschlossen ist,
und die Initiilerung beginnt. Die Messergebnisse werden zu geringeren tini/t-Verhaltnissen
verschoben, wenn bei der Auswertung das Blunten bereits als Rissinitiierung definiert wird.
Bei HDv2 kann keine klare Abhangigkeit des tini/t-Verhaltnisses vom R-Verhaltnis erkannt
werden und die Messpunkte scheinen zufallig verstreut zu sein. Um eine Tendenz des
Einflusses der unterschiedlichen Materialien zu erhalten, werden in einem Diagramm alle
Verhaltnisse der Initiierungszeit von der Versagenszeit zusammengefasst (siehe Abbildung

4.4).

Bei der Gegenliberstellung der Verhaltnisse von Initiierungszeit zur Versagenszeit wird ein
geringer Trend deutlich, dass mit steigendem Anteil an HDv2 das Verhaltnis groRer wird.
Das bedeutet, dass bei hoheren Rezyklat-Anteilen der Anteil der Rissinitiierungszeit an der
gesamten Versagenszeit geringer wird. Somit ist bei geringeren Anteilen des Werkstoffs
PErl bzw. beim reinen Werkstoff PErl die Risswachstumszeit nach der Initiierung des Risses
der entscheidende Parameter fiir die Versagenszeit. AuBerdem wird bei der Betrachtung
der verschiedenen Werkstoffe in Abbildung 4.4 der Einfluss von Kimaxini erkennbar. Mit
steigenden Kimaxin-Werten wird das Verhaltnis von Initiierungs- zu Versagenszeit geringer.
Die relative Rissinitiierungszeit wird mit steigendem Rezyklat-Anteil zwar geringer, aber die
absolute Rissinitiierungszeit ist kleiner als bei den Werkstoffen mit einem hdéheren Anteil
an HDv2 (siehe Abschnitte 4.1.1 und 4.1.2). Die absoluten Zeiten sind entscheidend fiir die

Widerstandsfahigkeit der Werkstoffe gegeniiber Rissbildung und Risswachstum.
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Abbildung 4.3: Anteil der Rissinitiierungszeit an der gesamten Versagenszeit des Werkstoffs HDv2.
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Abbildung 4.4: Anteil der Rissinitiierungszeit an der gesamten Versagenszeit der verschiedenen

Werkstoffe.
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4.1.2  Einfluss des R-Verhaltnisses auf die Versagenskurven der Werkstoffmischungen

Mit steigendem Gehalt an HDv2 und geringerem Rezyklat-Anteil sollte die Versagenszeit
grofRer werden und die Unterschiede der Abhangigkeiten vom R-Verhdltnis deutlicher
werden, wie in Abschnitt 4.1.1 angefiihrt. In Abbildung 4.5 bis Abbildung 4.7 sind die
Versagenskurven der  Werkstoffe  HDv2_PErl _90/10, HDv2_PErl_75/25 und
HDv2_PErl_50/50 angefihrt. Ergdnzend werden auch in diesen Diagrammen die
Rissinitiierungszeiten angefihrt. Wie zu erwarten ist, nimmt die Zahigkeit mit steigendem
Rezyklat-Anteil ab (vgl. Abschnitt 2.4.1), was durch die geringeren Unterschiede in den
Versagenszeiten deutlich wird. Bei HDv2_PErl_50/50 liegen alle Messergebnisse
unabhangig vom gewadhlten R-Verhiltnis anndhernd auf einer linearen Regressions-
Geraden, was fur einen duBerst sproden Werkstoff spricht. Bei HDv2_PErl_75/25 ist eine
geringe Abhangigkeit der Versagenszeit vom R-Verhdltnis zu erkennen und bei
HDv2_PErl_90/10 sind die Kurven deutlich voneinander abzugrenzen. AuBerdem sinkt die
Versagenszeit mit steigendem Rezyklat-Anteil deutlich, was durch die Verschiebung der

Kurven zu geringeren Zeiten bei geringerem HDv2-Gehalt nachgewiesen wird.
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Abbildung 4.5: Versagenskurven des Werkstoffs HDv2_PErl_90/10.
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Abbildung 4.7: Versagenskurven des Werkstoffs HDv2_PErl_50/50.
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4.1.3 Einfluss des Rezyklat-Anteils auf die Versagenszeit

In diesem Abschnitt werden die Versagenszeiten der gepriiften Werkstoffe abhangig vom
Rezyklat-Anteil konkreter gegeniibergestellt. In Abbildung 4.8 bis Abbildung 4.11 sind die
Versagenszeiten von HDv2, HDv2_PErl_90/10, HDv2_PErl_75/25, HDv2_PErl_50/50 und
PErl bei den verschiedenen R-Verhaltnissen abgebildet. Dabei ist zu erkennen, dass mit
zunehmendem Rezyklat-Anteil die Versagenszeiten bis zum Bruch bei allen R-Verhaltnissen
abnehmen. Bei gleichem Kjmax,ini tritt Versagen bei PErl etwa bei einem Zehntel der
Versagenszeit von HDv2 ein. Alle Funktionen zeigen annahernd die gleiche Steigung, das
beweist die Anwendbarkeit der angewandten beschleunigten Prifmethode. Aufgrund
dessen kann zusatzlich kann davon ausgegangen werden, dass die Experimente
reproduzierbar sind. Geringe Abweichungen der Messpunkte sind wahrscheinlich auf
ungenaues Messen der EinflussgrofRen auf Kjmaxini zurtickzufiihren. Der Fehler bei der
Bestimmung von K maxini betragt etwa 0,02 MPam®>, wenn die Prifkérpergeometrie oder
die Anfangsrisslange nicht exakt bestimmt werden. Die geringere Versagenszeit der
Werkstoffe mit steigendem Rezyklat-Anteil ist vor allem auf die Veranderungen in der
chemischen Struktur zurlickzufiihren. Die Werkstoffe werden sprdder, es bilden sich mehr
kristalline Bereiche aus und die Dichte an Tie-Molekilen in den amorphen Bereichen wird
verringert. Die geringere Anzahl an Tie-Molekiilen (bedeutet weniger Verschlaufungen)
und die erhohte Beweglichkeit der kiirzeren Kettenmolekiile durch Kettenbriiche hat zur
Folge, dass die Entschlaufungen im interlamellaren Bereich schneller und bei geringerer
Beanspruchung stattfinden. AulRerdem verringern die Abnahme des molekularen Gewichts
und die Verzweigungen bei Perl die Dichte an Tie-Molekilen, wodurch die
Widerstandsfahigkeit reduziert wird. Die intermolekularen Krafte nehmen ab und die
Zugfestigkeit wird verringert. Da die Rissausbreitung in diesen Regionen stattfindet und
Entschlaufungsprozesse die Hauptursache fiir die Rissausbreitung sind, bestimmt die
Anzahl an Verschlaufungen die Widerstandsfahigkeit. Mit steigendem Anteil an HDv2 wird
die Dichte an Tie-Molekilen erhoht, im amorphen Zwischenbereich sind mehr
Verschlaufungen vorhanden und die anliegende Last wird auf mehr Ketten aufgeteilt.

Dadurch nimmt die Versagenszeit bei gleicher Beanspruchung zu.
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Abbildung 4.8: Versagenskurven der Werkstoffe bei R =0,1.
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Abbildung 4.9: Versagenskurven der Werkstoffe bei R =0,3.
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Abbildung 4.10: Versagenskurven der Werkstoffe bei R = 0,5.
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Abbildung 4.11: Versagenskurven der Werkstoffe bei R = 1.
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Um eine bessere Ubersicht iber die Auswirkung des Rezyklat-Anteils auf die Versagenszeit
zu erhalten, wird die Versagenszeit Gber dem prozentuellen Anteil an PErl aufgetragen.
Dabei werden die Versagenszeiten bei einer Rissspitzenspannungsintensitit von
Ki,max = 0,25 MPam®° aufgetragen. Die Versagenskurven, die mit diesem Wert keinen
Schnittpunkt aufweisen, werden manuell extrapoliert. Im linearen Diagramm (siehe
Abbildung 4.12) ist zu erkennen, dass die Versagenszeit exponentiell mit steigendem
Rezyklat-Anteil abnimmt. Dabei wird der Unterschied der verschiedenen R-Verhdltnisse
deutlich. Beim statischen Lastfall ist die Auswirkung des Rezyklats am starksten definiert.
Dieses Diagramm betont auRerdem die geringen Unterschiede bei PErl und bei
HDv2_PErl_50/50, bei denen die Prufkorper fast unabhadngig vom R-Verhiltnis nach

derselben Zeit versagen.

Bei einem Rezyklat-Anteil von 0% (HDv2) betragt die Zeit bis zum Versagen bei R=1 etwa
250000 Sekunden und auch bei bei R =0,1 noch tGber 100000 Sekunden. Bei PErl (100%
Rezyklat) betragt die Versagenszeit unabhdngig vom R-Verhaltnis etwa 25000 Sekunden.
Die Versagenszeiten der Werkstoffmischungen liegen dazwischen und die Abhangigkeiten
der Versagenszeiten vom R-Verhaltnis bei HDv2_PErl_90/10 und bei HDv2_PErl_75/25
sind zu erkennen. So steigt die Versagenszeit bei HDv2_PErl_90/10 von etwa 75000
Sekunden (R =0,1) auf fast 150000 Sekunden beim statischen Lastfall an. Bei R = 0,3 und
bei R=0,5 betragt die Versagenszeit etwa 90000 Sekunden. Die Versagenszeiten von
HDv2_PErl_75/25 sind bei R=0,1, R=0,3 und bei R =0,5 dhnlich im Bereich von 75000
Sekunden. Die Versagenszeit dieses Werkstoffs beim statischen Lastfall betragt circa
100000 Sekunden. Bei HDv2_PErl_50/50 sind die Versagenszeiten (etwa 50000 Sekunden)
der zyklischen Versuche nicht mehr voneinander zu trennen. Bei R=1 kann eine etwas

langere Versagenszeit gemessen werden.
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Abbildung 4.12: Versagenszeit abhingig vom Rezyklat-Anteil bei Kimax = 0,25 MPam® und
unterschiedlichen R-Verhaltnissen.

Im nachsten Abschnitt werden die Versagenszeiten der Werkstoffe abhangig vom R-
Verhiltnis bei einer Belastung von K max = 0,25 MPam®> dargestellt (siehe Abbildung 4.13).
Dieses Diagramm offenbart die Auswirkungen des Anteils an PErl noch konkreter.
Wahrend bei dem Neumaterial HDv2 die Versagenszeit mit zunehmendem R-Verhaltnis
stark zunimmt, so ist die Versagenszeit bei PErl unabhangig vom R-Verhaltnis annahernd
konstant. Bei Betrachtung der Werkstoffmischungen ist ein klarer Trend zu erkennen. Mit
steigendem Gehalt an PErl nimmt die Steigung der linearen Ausgleichsgerade ab. Das
bekraftigt die These, dass das Rezyklat verantwortlich ist fiir das zunehmend frihere
Versagen und die Unterschiede in den Versagenszeiten abhangig vom R-Verhaltnis werden

geringer bei hoherem Anteil an PEr1.
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Abbildung 4.13: Versagenszeiten der Werkstoffe abhangig vom R-Verhaltnis bei
K|’max = 0,25 MPam0’5 .

4.2 Risswachstumskinetik

Mit der Auswertung der Risslange mithilfe der fotografischen Aufnahmen werden die
momentanen Werte fiir Kimax und da/dt bestimmt. Dadurch ergeben sich die
Risswachstumskinetiken der unterschiedlichen Werkstoffe. Jeder Priifkorper zeigt dabei
ein stabiles Risswachstum in Bereich Il, welcher fiir den Vergleich der Materialien
entscheidend ist (vgl. Abschnitt 2.1). Mit dem linearen Zusammenhang in dieser Region
werden die materialspezifischen Parameter A und m definiert. Dieser Bereich
charakterisiert die Widerstandsfahigkeit eines Werkstoffes gegenliber SCG. In den
folgenden Abschnitten werden beispielhaft von jedem Werkstoff und jedem R-Verhaltnis
die Risswachstumkinetiken eines Prifkorpers dargestellt. Da die Kurven bei gleichem R-
Verhaltnis eines Werkstoffs fast ident sind, ware die Darstellung aller durchgefiihrter
Versuche fir den Vergleich zu uniibersichtlich und nicht zielfihrend aufgrund der hohen
Anzahl an Messpunkten. Zur Verdeutlichung sind alle durchgefiihrten Messungen an HDv2
in folgender Abbildung 4.14 eingefligt. Die Streuung der Messpunkte eines R-Verhaltnisses

sind gering, allerdings werden die Daten teilweise voneinander verdeckt. Daher sind in den
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folgenden Abschnitten die Rissausbreitungsgeschwindigkeiten eines Priifkorper je R-

Verhaltnis und Werkstoff reprasentativ angefiihrt.
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Abbildung 4.14: Risswachstumskinetik der HDv2-Prifkorper bei unterschiedlichen R-Verhaltnissen.

4.2.1 Einfluss des R-Verhaltnisses bei HDv2 und PErl

Bei einem hoheren Werkstoffwiderstand gegeniber Rissausbreitung wird die
Risswachstumskurve nach rechts zu héheren K;max-Werten verschoben. Das bedeutet, dass
das Risswachstum bei gleicher Belastung langsamer stattfindet. Geringere R-Verhaltnisse
sollten beim gleichen Werkstoff eine schnelleres Risswachstum bedingen, da die lokale
Dehngeschwindigkeit hoher ist. In Abbildung 4.15 und in Abbildung 4.16 ist die
Risswachstumskinetik von HDv2 und von PErl angefiihrt. Es ist deutlich zu erkennen, dass
die Kurve von PErl weiter links bei geringeren K| max liegt, als die Kurve von HDv2. Somit
wachst der Riss bei dem recycelten Werkstoff schneller als bei der Neuware und PEr1 zeigt
geringeren Widerstand gegeniber Rissausbreitung. Es ist auflerdem zu beobachten, dass
die Lastsituation bei PErl keinen Unterschied in der Risswachstumsgeschwindigkeit
bedingt, denn die Datenpunkte der Kurven sind nicht geordnet voneinander zu trennen.

Bei HDv2 kann nur ein sehr geringer Einfluss des R-Verhiltnisses auf die
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Risswachstumsgeschwindigkeit erkannt werden. Ein Grund fiir den geringen Einfluss des R-
Verhaltnisses kdnnte sein, dass bei der erhéhten Temperatur der statische Einfluss auf das
Risswachstum dominiert (vgl. Abschnitt 2.1). Je héher das Spannungsverhaltnis ist, desto
geringer ist die Geschwindigkeit der Rissausbreitung. Durch die hohe
Risswiderstandsfahigkeit von HDv2 wachst der Riss bei der groften
Dehngeschwindigkeiten (R =0,1) nur etwa doppelt so schnell wie bei dem statischen
Lastfall. Wie bereits in Abschnitt 4.1.3 erortert wird, hat die molekularen Struktur einen
groBen Einfluss auf das Widerstandsverhalten gegeniiber Risswachstum. Vor allem die
hohere Dichte der Tie-Molekiile wird einen positiven Einfluss auf die langsamere
Rissausbreitung in HDv2 gegeniber PErl haben. Eine weitere Beobachtung ist, dass die
Steigung der linearen Paris-Regression bei PErl augenscheinlich geringer ist als bei HDv2.
Das widerspricht der Erwartung, dass die Priifkdrper aus den Rezyklaten bei vorhandener
Schadigung noch schneller versagen missten und die Rissgeschwindigkeit schneller
zunimmt als bei dem reinen HDv2. Das geringere molekulare Gewicht und die hohere
Kristallinitat sollten bei PErl dazu fiihren, dass das Risswachstum sukzessive beschleunigt
wird und die Steigung groRer ist. Ein Grund fiir die geringere Steigung bei PErl konnte sein,
dass der Werkstoff sproder ist. Bei hoheren K| max-Werten werden aufgrund der geringeren
Zahigkeit kleinere plastische Zonen gebildet als bei HDv2. Das kdnnte zu stetigerem
Risswachstum fihren und zu geringeren Unterschieden der Rissgeschwindigkeit bei

steigender Beanspruchung durch K max.

Wahrend bei HDv2 der Bereich des stabilen Risswachstums bei einem K;max von etwa
0,35 MPam?> und einer da/dt von 0,0001 mm/s beginnt, so bildet sich dieser Bereich bei
PErl bei einem K;max von circa 0,30 MPam®>. Der groRe Unterschied liegt aber in der
Risswachstumsgeschwindigkeit. Der Bereich des stabilen Risswachstums bei PErl beginnt
bei einer da/dt von etwa 0,0004 mm/s, was vier Mal so schnell ist als bei HDv2. Vergleicht
man die Risswachstumsgeschwindigkeiten bei einem Wert Kjmax = 0,35 MPam®>, sind die
Unterschiede im Materialverhalten zu erkennen. Die Risswachstumsgeschwindigkeit da/dt
bei PErl betragt bei diesem Wert etwa 0,0007 mm/s, das ist ein Vielfaches schneller als bei
HDv2. Diese Unterschiede werden vor allem in der Auswertung der Materialparameter

deutlich, wie nachfolgend in Abschnitt 4.2.3 noch genauer erldutert wird.
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Abbildung 4.15: Risswachstumskinetik von HDv2 bei unterschiedlichen R-Verhaltnissen.
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Abbildung 4.16: Risswachstumskinetik von PEr1 bei unterschiedlichen R-Verhaltnissen.
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4.2.2  Einfluss des R-Verhaltnisses bei den Werkstoffmischungen

In diesem Abschnitt werden die Risswachstumskinetiken der Werkstoffmischungen
miteinander verglichen. In Abbildung 4.17 bis Abbildung 4.19 ist der Trend deutlich zu
erkennen, dass mit steigendem Rezyklat-Anteil die Kurven nach links zu geringeren Kjmax-
Werten verschoben werden. Das bestatigt die Annahme aus dem Abschnitt zuvor, dass
HDv2 eine hohere Widerstandsfahigkeit gegenliber Rissausbreitung besitzt als PErl. Je
hoher der Anteil des Rezyklats im Werkstoff ist, desto geringer ist die notwendige
Spannungsintensitat an der Rissspitze fiir die gleiche Risswachstumsgeschwindigkeit. Auch
bei den Werkstoffmischungen ist zu erkennen, dass das R-Verhaltnis nur einen sehr
geringen Einfluss auf die Risskinetik hat. Bei HDv2_PEr1l_90/10 ist noch die geringe Tendenz
zu erkennen, dass mit steigendem R-Verhaltnis die Kurven bei hoheren Kimax-Werten
liegen. Bei HDv2_PErl_75/25 und bei HDv2_PErl_50/50 sind die Kurven nicht mehr
eindeutig voneinander zu trennen. Das wird vor allem an den schlechteren Eigenschaften
des PErl liegen. Ist ein Riss in diesem Material vorhanden, so wird sich dieser unabhangig
von der Belastungssituation mit der annahernd gleichen Geschwindigkeit im Material
ausbreiten und Versagen tritt nach dhnlicher Zeit ein. Fiir den Einfluss auf die Versagenszeit
spricht auch die Versagenskurve von PErl (siehe Abbildung 4.2), bei der keine eindeutigen

Einflisse des R-Verhaltnisses auf die Versagenszeit zu erkennen sind.

Die geringen AusreiBer der Messpunkte sind zum einen auf die ungenaue Auswertung
zurlickzufiihren. Bei der Bestimmung des Rissfortschritts anhand der fotografischen
Aufnahmen ist die Rissspitze oftmals nicht eindeutig zu erkennen, da die gebildete
plastische Zone und der Riss oftmals nicht eindeutig voneinander zu trennen sind. Die
Auswertung der Rissldnge erfolgt zwar bis zur Mitte der plastischen Zone, allerdings wird
die exakte Auswertung mit steigender Dimension der plastischen Zone erschwert.
Zusatzlich wachst der Riss in ovaler, halb-elliptischer Form an und ist dadurch im Inneren
bereits weiter fortgeschritten als am betrachteten Rand des Prifkérpers. Zum anderen ist
das diskontinuierliche Risswachstum (abwechselnde Bildung plastischer Zonen und
Rissfortschritt) daflir verantwortlich, dass die Messpunkte des Rissfortschritt nicht auf
einer exakten linearen Funktion liegen, da der Riss abstoppt und anschlieBend schneller

durch die plastische Zone wachst.
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Abbildung 4.17: Risswachstumskinetik von HDv2 PErl 90/10 bei unterschiedlichen R-

Verhiltnissen.
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Abbildung 4.18: Risswachstumskinetik von HDv2_PErl_75/25 bei unterschiedlichen R-

Verhiltnissen.
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Abbildung 4.19: Risswachstumskinetik von HDv2 PErl 50/50 bei unterschiedlichen R-
Verhaltnissen.

4.2.3 Bestimmung der Risskinetikparameter

Anhand aller durchgefiihrter Versuche werden die materialspezifischen Parameter fir die
Berechnung und Auswertung der Lebensdauern bestimmt. Dies erfolgt mithilfe der Paris-
Geraden im Bereich Il des stabilen Risswachstums. In diesem Bereich werden die
materialspezifischen Parameter A und m aller Werkstoffe bei den unterschiedlichen
Belastungsfillen berechnet. In Abbildung 4.20 bis Abbildung 4.23 sind die
Risswachstumskinetiken aller Prifkorper dargestellt. Der Bereich des stabilen
Risswachstums wird bei der Untersuchung subjektiv ausgewahlt, daher kdnnen geringe
Abweichungen der Materialparameter aufgrund von Messungenauigkeiten nicht
ausgeschlossen werden. Die Beurteilung der Grenzen des stabilen Risswachstums sind in
einigen Fallen schwierig, da die Risswachstumsgeschwindigkeiten der Prifkérper eines
Materials und R-Verhaltnisses voneinander stark abweichen konnen. Dennoch kann, wie in
im folgenden Abschnitt angefiihrt wird, eine Tendenz ermittelt. Mithilfe der
Ausgleichsgerade und dem Zusammenhang von Gleichung (2.2) werden die Parameter A

und m ermittelt.



Ergebnisse

65

0,01 ¢

0,001

1E-4

1E-5

da/dt [mm/s]

1E-6

1E-7

T

T T TTTTT

v

- .

A

*

B CT testing

% T=80°C, f=10Hz, R=0.1

¢ PE Virgin HDv2

PE Recycling 90-10
PE Recycling 75-25
PE Recycling 50-50
PE Recycling 100

10

K, max [MPam®?]

10°

Abbildung 4.20: Risswachstumsverhalten und Paris-Gerade der gepriften Werkstoffe bei R =0,1.
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Abbildung 4.21: Risswachstumsverhalten und Paris-Gerade der gepriiften Werkstoffe bei R =0,3.
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Abbildung 4.22: Risswachstumsverhalten und Paris-Gerade der gepriften Werkstoffe bei R =0,5.
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Abbildung 4.23: Risswachstumsverhalten und Paris-Gerade der gepriiften Werkstoffe bei R = 1.
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Die Auswertung zeigt, dass der Bereich des stabilen Risswachstums bei den
unterschiedlichen Werkstoffen mit einer unterschiedlichen Lange definiert wurde. Dadurch
verandert sich die Steigung und die Lage der Paris-Geraden. Diese subjektive Messmethode
hat somit einen Einfluss auf die Risskinetikparameter A und m, die in verschieden grof3en
Bereichen ausgewertet wurden. Dennoch kann durch Auftragung der Materialparameter
Uber dem R-Verhaltnis und Uber dem Rezyklat-Anteil analysiert werden, ob die
Extrapolation auf den statischen Fall (R = 1) moglich ist. Der Zusammenhang der Gleichung
(2.4), mit der die Versagenszeit nach der Rissinitiierung berechnet wird, macht deutlich,
dass der Werkstoffeinfluss auf tscg auf die Parameter A und m begrenzt ist. Daher kann
durch die Extrapolation der Parameter A und m von den zyklischen Versuchen auf den
statischen Lastfall untersucht werden, ob die beschleunigte Methode zur Untersuchung der
Lebenszeit mit zyklischen Versuchen und anschlieender Extrapolation zuldssig ist. In
Abbildung 4.24 und Abbildung 4.25 sind die Parameter der unterschiedlichen Werkstoffe
dargestellt. Die extrapolierten Datenpunkte sind weiR ausgefillt, um den Unterschied

zwischen tatsachlichem und extrapoliertem Wert zu veranschaulichen.

In Abbildung 4.24 ist zu erkennen, dass der materialspezifische Parameter A des statischen
Lastfalls bei keinem der finf Werkstoffe mithilfe der zyklischen Versuche genau
vorausgesagt werden kann. Wahrend bei HDv2 und bei HDv2_PErl 90/10 mit der
Extrapolation der tatsachlicher Wert anndhernd bestimmt wird, so zeigen die Werkstoffe
mit héheren Anteilen an PErl groRere Unterschiede der extrapolierten und gemessenen
Werte. Bei HDv2 betragt der tatsidchliche Wert 0,00615 sMPAmM®° und der extrapolierte
Wert 0,00296 sMPAM®>, Der absolute Wert von A liegt bei HDv2 zwar in derselben
GroRenordnung wie der extrapolierte Wert, aber dieser Werkstoff zeigt mit einer
prozentuellen Abweichung von etwa 52% der zwei Werte die héchste prozentuelle
Ungenauigkeit aller Werkstoffe. Der Parameter A des Werkstoffs HDv2_PErl_90/10
betragt 0,00727 sMPAmM?> (tatsachlicher Wert), bzw. 0,00607 sMPAm®> (extrapolierter
Wert). Der Unterschied von A dieses Werkstoffs sind somit am geringsten aller gepriiften
Materialien. Bei HDv2_PErl_75/25 wird ein Wert von 0,00853 sMPAmM®° getestet und der
extrapolierte Parameter ergibt einen Wert von 0,01264 sMPAmM?>. Die gréRten absoluten
Unterschiede sind bei HDv2_PErl 50/50 und bei PErl zu erkennen. So wird A von
HDv2_PErl_50/50 beim statischen Lastfall mit 0,01416 sMPAM®> gepriift, aber auf einen
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Wert von 0,02450 sSMPAmM%°> extrapoliert. Die Ergebnisse von PErl betragen
A =0,01929 sMPAmMO> (statischer Versuch) bzw. A = 0,03003 sMPAmM?> (extrapoliert). Es ist
die eindeutige Tendenz zu erkennen, dass die Regressionsgerade mit unterschiedlichem
Rezyklat-Anteil eine verschiedene Steigung aufweist. Bei HDv2 und bei HDv2_PErl_90/10
nimmt der Parameter A mit steigendem R-Verhdltnis stetig ab. Wahrend bei
HDv_PErl_75/25 der Parameter A anndhernd konstant bleibt, so steigt der Wert von A bei
HDv2_PErl_50/50 und bei PErl mit groRer werdendem R-Verhiltnis an. Die Gleichung (2.4)
verdeutlicht, dass bei einem grofReren Wert des Parameters A die Zeit bis zum Versagen
abnimmt. Somit entspricht die Auswertung des materialspezifischen Parameters A der
Erwartung, dass ein steigender Anteil an PErl eine negative Auswirkung auf tscg hat und die

Zeit bis zum Versagen verringert wird.
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Abbildung 4.24: Parameter A der Werkstoffe abhangig vom R-Verhaltnis und extrapoliert auf R =1
(weil’ geftllt).

Beim Vergleich des extrapolierten und experimentell ermittelten Materialparameters m
konnen ebenfalls Unterschiede, abhangig von der Materialzusammensetzung, erfasst
werden (siehe Abbildung 4.25). Bei HDv2 betragt der extrapolierte und experimentelle

Wert etwa 4,00 und kann damit mithilfe der zyklischen Versuche fast exakt extrapoliert
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werden. Der Parameter m des Werkstoffs HDv2_PErl_90/10 zeigt mit 3,63 (experimentell)
bzw. 3,58 (extrapoliert) eine gute Ubereinstimmung. Bei HDv2_PEr1_75/25 (experimentell:
m = 3,39; extrapoliert: m =3,89) und bei HDv2_PErl_50/50 (experimentell: m = 3,43;
extrapoliert: m = 4,24) sind die grofSten Unterschiede der Werte beim statischen Lastfall zu
erkennen. Der Parameter m von PEr1 ergibt die Werte 3,10 (experimentell ermittelt) und
3,26 (extrapoliert). Zu erkennen ist, dass die experimentell ermittelten Werte von PErl
deutlich unter den Werkstoffmischungen und die Werte von HDv2 (ber den
Werkstoffmischungen liegen. Dieser Parameter gibt die Steigung der linearen Paris-
Geraden wahrend des stabilen Risswachstums wieder. Eine geringere Steigung deutet auf
konstanteres Risswachstum in diesem Bereich hin. So beschleunigt der Riss mit
zunehmenden K max (aufgrund steigender Risslange) nicht so stark wie bei hoheren Werten
von m. Bei Betrachtung der Gleichung (2.4) wird die Annahme der positiven Auswirkung
eines geringeren m-Wertes bestatigt. tscc wird bei geringeren Werten von m erhéht. Ein
eindeutiger Trend der Steigungen, abhangig vom R-Verhiltnis, kann bei dem

Materialparameter m nicht nachgewiesen werden.
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Abbildung 4.25: Parameter m der Werkstoffe abhangig vom R-Verhaltnis und extrapoliert auf R =1
(weil’ geftllt).
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Zwar ist der Parameter m bei den Werkstoffen mit hoheren Rezyklat-Anteilen geringer,
aber eine niedrige Kombination aus A und m ist entscheidend, um einen positiven Einfluss
auf tsce zu haben. So ist der Parameter A bei den Materialien mit einem hohen Gehalt an
PErl hoher als bei den anderen Werkstoffen, was sich negativ auf die Versagenszeit
auswirkt. Durch das Zusammenspiel dieser beiden Parameter ergibt sich fiir die Werkstoffe
mit groRerem Anteil an Neuware eine langere Versagenszeit. Es wird festgestellt, dass bei
keinem bzw. geringen Anteilen an PErl die Extrapolation der Materialparameter auf den
statischen Lastfall anndahernd den experimentell ermittelten Werten entspricht. Fir diese
Werkstoffe (HDv2 und HDv2_PErl_90/10) ist die hier durchgefiihrte Extrapolation somit
zuldssig. Bei den Materialien HDv2_PErl_75/25, HDv2_PErl_50/50 und PErl scheinen die
zyklischen Versuche mit anschliefender Extrapolation auf den statischen Belastungsfall zu
signifikanten Diskrepanzen bei den Materialparameter zu fihren. Daher ist die, im Rahmen
dieser Masterarbeit durchgefiihrte, beschleunigte Prifmethode zur Vorhersage der
Versagenszeit bei den Werkstoffen mit groferen Rezyklat-Anteilen ungenau. Weitere
Forschung mit mehr Proben, um eine grolRere Datenbasis bei diesen Werkstoffen zu
erhalten, ist notwendig, um aussagekraftigere Ergebnisse zu erhalten. Der Grund fir die
starken Abweichungen von den experimentell ermittelten zu den extrapolierten Werten
der Materialparameter A und m kénnte vor allem die Zusammensetzungen der Rezyklate
sein. Auch wenn das Material PErl ein Rezyklat hoher Qualitat ist, kann davon ausgegangen
werden, dass bei den einzelnen Prifkdrpern Unterschiede in der Reinheit vorhanden sind.
Fremdstoffe oder Rickstande von Flllstoffen (vgl. Abschnitt 2.4.1) konnten zu grof3en
Differenzen bei Recycling-Materialien oder Werkstoffen mit hohen Anteilen an Recycling-
Material fihren. Dadurch kann das Material geschwacht werden und die Zeit bis zum
Versagen nimmt deutlich ab. Bei den verwendeten Priifkorpern ist nicht auszuschlieRRen,
dass bei einigen Proben mehr Fremdstoffe enthalten als andere. Diese Fehlstellen in den
Prifkorpern konnten eine Ursache fir Abweichungen von Messergebnissen sein und die

fur die Unzulassigkeit der Extrapolation mitverantwortlich sein.

Bei der Auftragung der Materialparameter liber dem Rezyklat-Anteil abhangig vom R-
Verhaltnis (siehe Abbildung 4.26 und Abbildung 4.27) ist ein eindeutiger Trend zu
erkennen. Diese Abbildungen bestitigen die zuvor angefiihrten Tendenzen der

Entwicklung der Materialparameter mit zunehmendem Anteil an PErl.
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Abbildung 4.26: Materialparameter A abhangig vom Rezyklat-Anteil bei unterschiedlichen R-
Verhaltnissen.
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Abbildung 4.27: Materialparameter m abhangig vom Rezyklat-Anteil bei unterschiedlichen R-
Verhaltnissen.
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Wahrend der Parameter A mit steigendem Rezyklat-Gehalt stets zunimmt, so nimmt der
Parameter m mir steigendem Rezyklat-Anteil fast monoton ab. Diese unterschiedlichen
Trends bedingen die genau entgegengesetzten Einfllisse auf die charakteristische tsce. Der
groBer werdende Parameter A gibt wieder, dass die Risskinetikkurve im Diagramm zu
geringeren K max-Werten verschoben wird und der Riss somit bei gleichen K| max-Werten mit
einer groBeren Geschwindigkeit wachst. tscg wird dadurch verringert. Die Steigung der
Risskinetikkurve, die durch den Parameter m charakterisiert ist, ist beim reinen PErl am
geringsten und hat dadurch den positiven Einfluss auf tscs, dass die Zeit bis zum Versagen
ansteigt. Der unterschiedlich groBe Auswertebereich der Paris-Geraden bei den
verschiedenen Materialien hat einen signifikanten Einfluss auf die Parameter A und m, die

durch subjektive Auswertung variieren konnen.

4.3 Untersuchung der Bruchflachen

Nach der Auswertung der Risskinetikkurven werden von jedem Werkstoff und jedem R-
Verhaltnis jeweils ein Priufkorper fir die Untersuchung der Bruchflichen am REM
ausgewahlt. In Abbildung 4.28 sind die Risswachstumskurven der Priifkorper dargestellt,
bei denen die Bruchflaichen und die Crazes mit dem REM analysiert werden. Mit dieser
Gegenuiberstellung werden die Parameter Kimax= 0,37 MPam®° und da/dt =5 - 10* mm/s
bestimmt, bei denen die Crazes betrachtet werden sollen. Bei diesen Werten liegen die
Risskinetiken aller Prifkorper auf der Paris-Geraden, daher kann von stabilem
Risswachstum in diesem Bereich ausgegangen werden. Fir die Bestimmung der Risslange
werden die Parameter K;max und da/dt der jeweiligen Priifkorper auf die dabei vorhandene
Risslange zuriickgerechnet. Somit werden die Risslangen der Proben bestimmt, bei denen

diese Werte vorhanden sind.

Bei der REM-Untersuchung werden die in Tabelle 4.1 bis Tabelle 4.5 angefiihrten
Prufkorper bei den dazugehdrigen Risslangen verwendet. Die Rissldnge a; ist die Risslange
bei Kimaxini= 0,37 MPam®> und die Rissldnge a, ist die Rissldnge bei da/dt =5 - 10* mm/s
der jeweiligen Prifkorper. Mit dieser Methode wird sichergestellt, dass die betrachteten
Crazes unter den gleichen Beanspruchungen gebildet werden. Daher kann davon
ausgegangen werden, dass die betrachteten Unterschiede der Dimension und Form der

Crazes nur vom Werkstoff abhangig sind.
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Abbildung 4.28: Risswachstumskurven der am REM zu untersuchenden Proben.

Tabelle 4.1: Rissldangen fir die Untersuchung am REM am Werkstoff HDv2.

Material HDv2_BM

R[] 1 0,5 0,3 0,1
Ki,max,ini [MPam®°] | 0,22964 0,33997 0,28231 0,29471
ai[mm] 19,28 13,56 16,92 15,63
az[mm] 23,41 18,66 21,04 19,31

Tabelle 4.2: Risslangen fiir die Untersuchung am REM am Werkstoff HDv2_PEr1l_90/10.

Material HDv2_PErl_90/10

R[] 1 0,5 0,3 0,1
Kimaxini [MPam®3] | 0,26838 0,31271 0,26844 0,34092
a1 [mm] 16,82 13,87 16,18 12,50
az[mm] 19,86 16,27 18,86 15,08
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Tabelle 4.3: Risslangen fur die Untersuchung am REM am Werkstoff HDv2_PErl_75/25.

Material HDv2_PErl_75/25

R[] 1 0,5 0,3 0,1

Ki,max,ini [MPam®?] | 0,27615 0,22867 0,27516 0,23066

ai[mm] 16,45 18,63 16,05 18,54

az[mm] 19,86 20,25 18,44 20,12
Tabelle 4.4: Rissldngen fiir die Untersuchung am REM am Werkstoff HDv2_PEr1_50/50.

Material HDv2_PErl_50/50

R[] 1 0,5 0,3 0,1

Ki,max,ini [MPam®3] | 0,17740 0,22193 0,22658 0,23282

ai[mm] 22,05 18,82 18,86 18,35

a2 [mm] 22,73 19,14 19,26 19,12
Tabelle 4.5: Risslangen fur die Untersuchung am REM am Werkstoff PEr1.

Material PErl

R[] 1 0,5 0,3 0,1

Ki,max,ini [MPam®?] | 0,25373 0,26066 0,25821 0,25870

ai[mm] 18,04 17,52 17,71 17,65

az[mm] 16,67 15,64 15,99 16,25

4.3.1 Crazes unter gleichem Spannungsintensitatsfaktor

In Abbildung 4.29 bis Abbildung 4.32 sind die Crazes abgebildet, die bei Rissfortschritt unter
einer Rissspitzenbelastung von  Kimax=0,37 MPam®> und unterschiedlichen R-
Verhaltnissen entstehen. Es ist zu erkennen, dass die Crazes mit steigendem Anteil an HDv2
starker ausgebildet werden als bei dem reinen Recyclingmaterial PErl. Da die Tie-Molekiile
in den amorphen Zwischenbereichen bei hoherem HDv2-Gehalt zwischen den Lamellen
belastungsfahiger sind, werden die Tie-Molekiile weiter gestreckt und die Dimension, also

die GroRe, der Crazes steigt an. Aufgrund der hoheren Belastungsfahigkeit treten
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Entschlaufungen zwischen den kristallinen Bereichen spater ein und der Werkstoff reagiert
mit einer hoheren Widerstandsfahigkeit gegeniber der Rissausbreitung. Mit
zunehmendem Anteil an PErl ist aulerdem zu beobachten, dass die Crazes weniger
orientiert und teilweise sogar abgeknickt sind. Dieses Phanomen ist auch durch die
friheren Entschlaufungen begriindet, wenn sich die Tie-Molekile wadhrend dem
Dehnvorgang bereits vor der endgliltigen Streckung entwirren. Die Dichte der Crazes wird
mit steigendem HDv2-Anteil héher, was ebenso in den folgenden Abbildungen (Abbildung
4.29 bis Abbildung 4.32) betrachtet werden kann. Aufgrund der hoheren Dichte an Tie-
Molekiilen zwischen den Lamellenpaketen sind Werkstoffe mit groferem Gehalt an
Neumaterial belastungsfahiger als Rezyklate. Es ist deutlich zu erkennen, dass die
Dimension, also vor allem die Hohe und die Lange, der Crazes eines Werkstoffs mit
steigendem R-Verhdltnis zunehmen. Aufgrund der geringeren Dehngeschwindigkeit

konnen die Ketten starker relaxieren und diese werden dadurch starker orientiert.

Kl’max = 0,37 MPamO'S
R=0,1

VergroRerung: 1000

HDv2_PErl_75/25

Abbildung 4.29: Crazes bei Kimax=0,37 MPam®° und R=0,1. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PErl.
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Kl,max = 0,37 MPamO'S
R=0,3

VergrofRerung: 1000

Abbildung 4.30: Crazes bei Kimex=0,37 MPam®®> und R =0,3. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PErl.

Kl,max = 0,37 '\/IParT]O'5
R=0,5

VergrofRerung: 1000

HDv2_PErl_75/25

Abbildung 4.31: Crazes bei Kimax = 0,37 MPam®® und R = 0,5. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PErl.
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VergrolRerung: 1000

HDv2_PErl_75/25

Abbildung 4.32: Crazes bei Kimax = 0,37 MPam®® und R = 1. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PErl.

4.3.2  Crazes unter gleicher Rissausbreitungsgeschwindigkeit

In diesem Abschnitt werden die Crazes unter der Rissausbreitungsgeschwindigkeit
da/dt =5 - 10* mm/s betrachtet (siehe Abbildung 4.33 bis Abbildung 4.36). Dabei werden
die Unterschiede der Craze-Dimension und der Form deutlicher als unter der gleichen
Rissspitzenspannungsintensitat. Die Dimensionen der Crazes sind bei HDv2 sichtbar grofRer
als bei PErl. Die abnehmende GroBe der Crazes bei den Werkstoffmischungen mit
steigendem Rezyklat-Anteil bestatigt die Annahme, dass eine geringere Belastung fir die
Rissausbreitung ausreicht. Bei dem Vergleich eines Werkstoffs unter den verschiedenen R-
Verhaltnissen unter derselben Rissausbreitungsgeschwindigkeit werden die Einfllisse der
Belastungssituation noch signifikanter. Dazu tragt bei, dass der Riss bei PErl bei der
gleichen Rissausbreitungsgeschwindigkeit weiter fortgeschritten ist als bei HDv2. Die Lange
und die Breite der Crazes nimmt mit zunehmendem R-Verhaltnis stark zu. Die langsamere
Dehnung fihrt zu Kriech- und Relaxationsvorgangen zwischen den kristallinen
Lamellenpaketen der Ketten bei der Verformung. Dadurch werden die Ketten mehr

gestreckt und die GréBe der Crazes nimmt in der Bruchflache zu.
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da/dt=5-10% mm/s
R=0,1

VergrolRerung: 1000

HDv2_PErl_75/25

Abbildung 4.33: Crazes bei da/dt = 5-10* mm/s und R=0,1. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PEr1.

da/dt=5-10% mm/s
R=0,3

VergrofRerung: 1000

HDv2_PErl_75/25

Abbildung 4.34: Crazes bei da/dt = 5-10* mm/s und R=0,3. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PEr1.
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da/dt=5-10% mm/s
R=0,5

VergrolRerung: 1000

HDv2_PErl_75/25

Abbildung 4.35: Crazes bei da/dt = 5-10* mm/s und R = 0,5. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PErl.

da/dt=5-10% mm/s
R=1

VergroRerung: 1000

Abbildung 4.36: Crazes bei da/dt = 5-10%*mm/s und R = 1. Oben Mitte HDv2, oben rechts
HDv2_PErl_90/10, unten links HDv2_PErl_75/25, unten Mitte HDv2_PErl_50/50, unten rechts
PEr1.

Bei ndherer Betrachtung des Materials HDv2_PErl_50/50 in Abbildung 4.36 konnte ein
Fremdstoff entdeckt werden (griin eingekreist). Vergleicht man diese Abbildung mit
geeigneter Literatur (Marulanda et al., 2014), so kdnnte es sich dabei um Riickstidnde wie

Kalzium oder Titanium handeln. Diese Fremdstoffe kdnnen eine starke Abnahme der
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mechanischen Eigenschaften verursachen, wodurch die Bestdndigkeit der Proben gegen
Ermidung oder Kriechen abnimmt und die Prifkorper friher versagen (vgl. Abschnitt
2.4.1). Da die Kontamination bei Rezyklaten trotz intensiver Vorbehandlung nie
ausgeschlossen werden kann, missen moglicherweise starke Schwankungen der
Rissbestandigkeit bei PErl berlicksichtigt werden. Aufgrund von solchen Fremdstoffen
kann es zu groRen Unterschieden in dem Materialverhalten kommen, da bei geringerer
Reinheit Mikrorisse schneller gebildet werden und das Material bzw. die Probe starker
geschwacht wird. Die Einflisse solcher Fremdstoffe konnen dazu fiihren, dass die
beschleunigte Methode zur Vorhersage der Lebensdauer bei Rezyklat-Materialien nicht
zuldssig ist, da die mechanischen Eigenschaften verschiedener Rezyklat-Batches zu stark
schwanken koénnten. Dadurch wird die tatsachliche Voraussage der Lebensdauer der
Rezyklate erschwert, da nicht ausgeschlossen werden kann, dass durchgehend Rezyklate

mit konstantem Eigenschaftsniveau aufbereitet werden kénnen.
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5 ZUSAMMENFASSUNG, SCHLUSSFOLGERUNGEN UND
AUSBLICK

Aufgrund ihrer vielseitigen Vorteile nimmt die weltweite Kunststoffproduktion nun schon
einige Jahrzehnte stark zu. Die Produktion von Bauteilen aus Kunststoffen bringt allerdings
auch Nachteile mit sich, wie etwa die stetige Zunahme an Abfall. Um der heutigen
Abfallproblematik entgegenzusteuern, entstehen immer neuere Initiativen, das Recyceln
von Kunststoffmill anzutreiben und Rezyklate in Bauteilen zu verwenden. In Bereichen wie
Verpackungen (Flaschen) oder im Bauwesen (drucklose Rohre) wird recycelter Kunststoff
bereits regelmaRig eingesetzt. Bei technisch anspruchsvollen Bauteilen werden Rezyklate
noch nicht in derselben Haufigkeit verwendet, da das mechanische Eigenschaftsniveau
dieser Werkstoffe geringer ist als das von Neumaterialien. Die Verwendung von unter
Druck stehenden Rohren mit Anteilen an Rezyklaten ist momentan zwar noch strikt
untersagt, aber es kann davon ausgegangen werden, dass die Materialien dieser Bauteile
in Zukunft durch Spezifikationen oder Modifikationen wie Fiillstoffe bis zu einem gewissen
Anteil aus Rezyklat-Werkstoffen bestehen. Rohre versagen typischerweise unter der
Ausbildung und dem anschlieBend langsamen Wachstum eines Risses. Der Widerstand
gegen die Initiierung und das Wachstum eines Risses bestimmen das Langzeitverhalten bei
der Verwendung der Werkstoffe in Rohren. Da die Untersuchung realer Rohrwerkstoffe
aufgrund ihrer hohen Duktilitit mehrere Jahre dauern wiirde, untersucht diese
Masterarbeit Blasform-Typen. Die untersuchten Werkstoffe sind sprdoder, was einerseits
eine Beschleunigung des Prifverfahrens und andererseits die Verwendung von
Kompaktzugprifkérpern ermdéglicht. Um das Langzeitverhalten der Werkstoffe schneller
einschatzen zu konnen, werden neben statischen Kriechversuchen auch zyklische
Ermidungs-Experimente durchgefiihrt und auf den statischen Lastfall extrapoliert. Dieses
Verfahren ermoglicht auBerdem die Uberpriifung, ob dieses beschleunigte Priifverfahren
auch mit recycelten Werkstoffen durchgefiihrt werden kann. Abschliefend werden im
Rahmen dieser Arbeit die Bruchflichen der verwendeten Werkstoffe bei gleicher
Rissausbreitungsgeschwindigkeit und gleicher Rissspitzenspannungsintensitat miteinander

verglichen.
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Dementsprechend analysiert und vergleicht diese Masterarbeit das Langzeitverhalten und
die Rissbestandigkeit eines HDPE-Neumaterials (HDv2) und PE-Rezyklats (PErl). AuRerdem
wird in dieser Arbeit der Einfluss des Recycling-Anteils auf das Versagensverhalten
untersucht. Daflir werden dem Werkstoff HDv2 unterschiedliche Gewichts-Anteile des
Materials PErl zugemischt (10% bei HDv2_ PErl_90/10, 25% bei HDv2_PErl_75/25 und
50% bei HDv2_PErl_50/50). Dadurch entstehen Materialmischungen aus Neuware und
Recyclingmaterial, die denselben Experimenten unterzogen werden wie das HDv2 und das
PErl. Die Prifparameter wie Temperatur und Frequenz (bei den zyklischen Versuchen) wird
bei allen Versuchen konstant gehalten, um einen moglichst genauen Vergleich zu

gewadhrleisten.

Bei der Analyse der bruchmechanischen Versagenskurven sind Diskrepanzen im
Materialverhalten der Werkstoffe zu erkennen. Wahrend das Neumaterial HDv2 je nach
Spannungsverhaltnis nach unterschiedlicher Zeit versagt, so brechen die Prifkérper des
Recyclingmaterials PErl unabhangig vom Spannungsverhaltnis bereits viel friiher. Werden
die Materialmischungen mit HDv2 und PErl verglichen, so wird eine klare Tendenz
erkennbar. Mit zunehmendem Anteil an PErl werden die Proben spréder und brechen
friher. AuBerdem werden dadurch die Zeiten bis zum Versagen abhangig vom
Spannungsverhaltnis nicht mehr voneinander zu differenzieren. Das Neumaterial weist
somit eine groRere Rissbestandigkeit als das Recyclingmaterial auf und mit zunehmenden
Anteilen an PErl wird die Zeit bis zum Bruch verkiirzt. Derselbe Trend zeigt sich bei der

Untersuchung der Rissinitiierungszeiten.

Wird der Anteil der Rissinitiierungszeit an der gesamten Zeit bis zum Versagen analysiert,
dann ist zu erkennen, dass das Verhdltnis von Rissinitilerungszeit zur gesamten
Versagenszeit mit steigendem Anteil an PErl geringer wird und beim reinen PErl am
geringsten ist. Das bedeutet, dass bei diesem Werkstoff zwar die relative
Rissinitiierungszeit geringer ist als bei HDv2, aber die absolute Initiierungszeit ist deutlich
unter der von HDv2. Somit ist bei PErl die entscheidende GroRe fiir das Versagen die Zeit
bis zur Rissinitiierung. In realen Bauteilen ist nicht zu vernachlassigen, dass durch die
einwirkende Last Risse gebildet werden. Da dies bei den Werkstoffen mit steigendem Anteil
an PErl bzw. reinem Perl friher geschieht als bei HDv2, ist die Abnahme der

Langzeitbestdndigkeit mit zunehmendem PErl-Anteil offensichtlich.
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Die Auswertung der Risswachstumskinetiken bestatigen die Annahme der schlechteren
Langzeitbestandigkeit mit zunehmenden Rezyklat-Anteilen. So steigt die Geschwindigkeit
des Risswachstums bei vergleichbarer Belastung der Rissspitze mit zunehmendem PEr1-
Anteil stets an. AulRerdem sind auch die Risswachstumsgeschwindigkeiten, analog zu den
Initiierungs- und Versagenszeiten, zunehmend unabhangig von den
Spannungsverhaltnissen mit steigendem PErl-Anteil. Mithilfe der Risswachstumskinetiken
werden anschlieBend die materialspezifischen Parameter A und m aller Werkstoffe
ausgewertet. Die Auswertung der Parameter zeigt, dass die Steigung der linearen Paris-
Geraden (wird durch den Parameter m charakterisiert) im Bereich des stabilen
Risswachstums mit zunehmenden Anteilen an PErl abnimmt. Das hat zur Folge, dass die
Zeit bis zum Versagen groRer wird. Der Parameter A zeigt den gegenteiligen Effekt. Mit
zunehmendem Anteil an PErl werden die Kurven der Risskinetik zu geringerer
Rissspitzenbelastung verschoben, die Risswachstumsgeschwindigkeit wird bei derselben
Rissspitzenbelastung groRer und der Parameter A wird groBer. Das wirkt sich negativ auf
die Versagenszeit aus. Mit den zyklischen Versuchen werden die Messwerte auf den
statischen Fall extrapoliert und mit den statischen Versuchsergebnissen verglichen. Bei
diesem Vergleich zeigen nur die Werkstoffe HDv2 und HDv2_PErl _90/10
zufriedenstellende Ergebnisse. Bei den anderen Materialmischungen und bei PErl sind
starke Unterschiede zwischen den tatsachlichen gemessenen und den extrapolierten
Werten vorhanden. Daher bedarf es bei der beschleunigten Prifmethode fiir PErl und fir
die Werkstoffe mit 25% und 50% PEr1l weiterer Forschung in Form von einer groRReren
Anzahl an Proben mit Rezyklat-Anteilen und bei mehr Spannungsverhaltnissen. Dadurch
kann eine groBere Datenbasis generiert werden und die Ergebnisse werden
aussagekraftiger. Die starken Diskrepanzen zwischen den prognostizierten und gemessen
Werten kann unter anderem durch Schwankungen in der Zusammensetzung im Rezyklat
hervorgerufen werden. Durch Rickstiande von Fillstoffen oder Fremdstoffe kdnnten die
mechanischen Eigenschaften von PErl zu stark schwanken, um konstante Ergebnisse zu

erzielen.

Bei der Untersuchung der Bruchflaichen werden Unterschiede in den gebildeten Crazes
deutlich. Bei HDv2 sind die Crazes langer und fast senkrecht zur Bruchflache ausgebildet.

Mit steigendem Rezyklat-Gehalt werden die Crazes bei gleicher Rissspitzenbelastung
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kleiner, da die Ketten in den amorphen Zwischenbereichen friiher versagen bzw.
aneinander abgleiten. Dadurch sind die Crazes auRerdem weniger orientiert. Beim
Vergleich der Crazes unter der gleichen Risswachstumsgeschwindigkeit werden die
Unterschiede noch deutlicher. Bei héheren Anteilen an PErl ist der Riss bereits weiter

fortgeschritten und die Crazes versagen frither und sind weniger orientiert.

Zusammenfassend kann betont werden, dass diese Masterarbeit die Zielsetzung erfiillt hat.
Es konnten die Auswirkungen des Rezyklat-Gehalts auf die Langzeitbestandigkeit analysiert
werden und die Griinde dafiir wurden ausfihrlich analysiert und diskutiert. Um
aussagekraftigere Ergebnisse zu erzielen, sollten in Zukunft die gleichen
bruchmechanischen Untersuchungen unter verschiedenen Testparametern durchgefiihrt
werden. Einerseits kann das Recyclingmaterial PErl bei mehr Spannungsverhaltnissen und
mit einer groBeren Anzahl an Proben unter sonst gleichen Bedingungen untersucht
werden. Damit ergeben sich mehr Ergebnisse, die eine bessere Vorhersage des Verhaltens
unter statischer Belastung erlauben. Andererseits kdnnen die Auswirkungen der
Temperatur analysiert werden, indem zusatzliche Experimente unter beispielsweise
Raumtemperatur oder leicht erhéhter Temperatur durchgefiihrt werden. Fiir eine weitere
Untersuchung kénnen die bruchmechanischen Untersuchungen auch mit
unterschiedlichen Recyclingmaterialien durchgefiihrt werden, um die verschiedenen

Rezyklate hinsichtlich ihrer Spannungsrissbestandigkeit zu bewerten.
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