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KURZFASSUNG

Flar Rohrhersteller ist es unerlasslich eine Lebensdauer ihrer Produkte von mindestens
50 Jahren garantieren zu kdnnen. Jeder neu entwickelte Rohrwerkstoff muss in einem
langwierigen Zulassungsprozess genehmigt werden, wobei unzahlige Tests zu bestehen
sind. Sehr wichtige Erkenntnisse durch diese Untersuchungen sind unter anderem das
mechanische Langzeitverhalten der Rohre sowie die Hohe der in den Rohren enthaltenen
Eigenspannungen. Ein nicht unwesentlicher Parameter, der bericksichtigt werden muss,
ist auch das Schadigungsverhalten der Materialien, um ein Versagen wahrend der

Einsatzdauer vermeiden zu konnen.

Fir diese Arbeit wurden die Eigenschaften von vier verschieden Varianten von
Polypropylen (PP) untersucht. Einer der Werkstoffe war reines PP, einer mit Wollastonit

und zwei mit Talkum und Kreide verstarkt.

Anhand dieser Werkstoffe wurde das mechanische Langzeitverhalten (Zug-Kriechmodul
und Querkontraktionszahl in Abhdngigkeit der Zeit) unter Verwendung der ,Stepped
Isothermal Method" (SIM Methode) ermittelt und mit Ergebnissen aus herkdmmlichen
Kriechversuchen verglichen. Die Ergebnisse des Kriechmoduls zeigten, dass die mit
Talkum und Kreide verstarkten Materialien nach 50 Jahren noch den hdchsten Modul
aufweisen, das ungefillte PP den niedrigsten und der mit Wollastonit verstarkte Werkstoff
dazwischen liegt. Zur Validierung der SIM Methodik wurden klassische Kriechversuche
durchgefiihrt, welche vergleichbare Resultate lieferten. Die Auswertung der
Querkontraktionszahl zeigte, dass diese zu Beginn ein konstantes Niveau annimmt und im

spateren Verlauf der Priifung leicht ansteigt.

Des Weiteren wurden flir die, aus den vier Materialien, extrudierten Rohre die axialen und
radialen Eigenspannungen untersucht. Das mit Wollastonit verstarkte Material wies
unterschiedliche Eigenspannungswerte fir axiale und radiale Richtung auf. Dieser
Unterschied kénnte durch die nadelférmige Gestalt des Verstarkungsstoffes und dessen
Ausrichtung in axiale Richtung begriindet sein. Die Eigenspannungen der anderen
Werkstoffe ergaben vergleichbare Werte in axiale und radiale Richtung, was auf die
groBere Homogenitat dieser Materialien zurlickzufiihren sein dirfte. Die Auswertung
ergab weiters, dass die mit Talkum und Kreide verstarkten Materialien prinzipiell héhere

Eigenspannungen besaBen als die beiden anderen Werkstoffe.



Das Schadigungsverhalten von mit Talkum verstarktem Polypropylen wurde mittels
»Cracked Round Bar" (CRB) Priifkérpern in zyklischen Ermidungsversuchen untersucht.
Dazu wurde die Ausbreitung der vor dem Kerbgrund sichtbaren Schadigungszone in
Abhangigkeit von Maximallast und R-Verhdltnis untersucht. Die Lange der
Schadigungszonen war, bei der gleichen Schwingspielzahl, flir gréBere Maximallasten
erwartungsgemaB hdher als bei niedrigeren Lasten. Bei gleicher Maximallast und
unterschiedlichem R-Verhaltnis zeigte sich, dass Priifkdrper bei niedrigerem R-Verhaltnis,
durch die niedrigere Mittelspannung, anfanglich kleinere Schadigungszonen ausbilden als
bei einem hoheren R-Verhadltnis. Durch die groBere Kraftamplitude bei kleinen R-
Verhdltnissen entwickelt sich die Schadigungszone jedoch wahrend des Versuches
schneller, wodurch es zum Versagen bei kleineren Schwingspielzahlen als bei groBen R-

Verhaltnissen kommt.

Um von der Entwicklung der Schadigungszone auf ein Risswachstumsgesetz schlieBen zu
kdnnen, wurde versucht eine Nachgiebigkeitskalibrierung durchzufiihren. Aufgrund der
geringen Rissoffnung und damit verbundenen Schwierigkeiten bei der Unterscheidung
zwischen Schadigungsfortschritt, Signalrauschen und Temperatureffekten wahrend der

Versuche konnte jedoch noch keine eindeutige Korrelation gefunden werden.



ABSTRACT

For pipe manufacturers it is essential to guarantee a lifetime of their products of at least
50 years. Each of their new developed pipe materials has to pass a tedious approval
process. Mechanical long term properties of pipes as well as residual stress are amongst
the most important values. Another significant parameter, which also has to be
considered, is the damage behaviour of the materials, in order to avoid failure during their

expected lifetime.

In this work the properties of four different polypropylene (PP) types were investigated.
Examined materials consisted of a pure PP, a wollastonite and two talcum and chalk

reinforced materials.

The mechanical long term properties (tensile creep modulus and time-based poisson’s
ratio) of these materials were determined via the usage of the “Stepped Isothermal
Method” (SIM) and compared with the results of conventional creep tests. The results
showed that the creep modulus after 50 years of talcum and chalk reinforced materials
had the highest values. The unfilled polypropylene displayed the smallest value and the
wollastonite reinforced PP was in-between. In comparison to the conventional creep tests
the graphs were very similar and comparable. The evaluation of the poisson’s ratio
revealed that in the beginning of the experiments the variable stayed at a constant level

and started to slightly increase during the tests.

In addition the residual stress in axial and radial direction of extruded pipes, made out of
the four materials, was investigated. The wollastonite reinforced material showed
differences between residual stress in axial and radial direction. This may be attributed to
the needle-shaped geometry and orientation of the mineral reinforcement. Stress levels in
radial and axial direction were comparable for the other examined materials, most likely
caused by the higher homogeneity. The talcum and chalk reinforced PP samples had

higher residual stress levels compared to the other ones.

The damage behaviour of wollastonite reinforced polypropylene was investigated by using
“Cracked Round Bar” (CRB) specimen in cyclic fatigue tests. Therefore, the propagation of
the visible damage zone was investigated as a function of applied maximum load and R-
ratio. It became apparent that the length of the damage zone after the same number of

cycles was bigger for higher maximum forces. For the same maximum force and different



R-ratio the damage zones were smaller in the beginning for lower R-ratios, most likely
caused by the acting mean stress. However, bigger force amplitudes at lower R-ratios
force the damage zone to grow faster as the test continues. Ultimately, this leads to a

failure at a lower number of cycles compared to tests with a higher R-ratio.

In order to implement a crack propagation law, depending on the damage propagation, a
compliance calibration was done. Due to the low crack opening during the experiments,
leading to difficulties with differentiation between damage propagation, signal noise and

temperature effects, it was not possible to find an explicit correlation.
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Einleitung und Zielsetzung

1 EINLEITUNG UND ZIELSETZUNG

In friiheren Zeiten wurden die anfallenden Abwasser zumeist durch gemauerte Réhren
unter den Stadten in Fllsse geleitet. Da dies auf Dauer zu verschmutzten Fllissen flhrte
und die Rohre mit der Zeit undicht wurden, was wiederum Krankheiten ausléste, wurde
nach Alternativen gesucht. Erst durch diese schlimmen Krankheiten wurde ein
Bewusstsein fur die Umwelt geschaffen, wodurch die Regularien im Umgang mit
Abwassern im Laufe der Zeit immer strenger wurden. AnschlieBend an diese Epochen
wurde das Abwasser durch Metallrohre abgeleitet, bis sich gegen Ende des 20.
Jahrhunderts die Kunststoffrohre durchsetzten [1].

Heutzutage sind die Anspriiche an Abwasserrohre héher denn je, aber auch die Auflagen
zur EinfUhrung neuer Materialien sind sehr strikt. Um ein neues Abwasserrohr auf den
Markt zu bringen bedarf es vieler Nachweise von Seiten der Hersteller. Eine spezielle
Anforderung ist es zu garantieren, dass das neu entwickelte Rohr eine Lebensdauer von
mindestens 50 Jahren erreicht. Bei herkbmmlichen Rohrwerkstoffen wie Steinzeug oder
Metall ist diese Lebensdauer vor allem durch Korrosion oder Rissbildung geféhrdet [2]. Bei
Rohren aus thermoplastischen Werkstoffen kann es durch das viskoelastische, also
zeitabhangige Werkstoffverhalten zu zusétzlichen Versagensarten kommen. Da der
Elastizitdtsmodul von Kunststoffen kein konstanter Wert ist, sondern Uber die Zeit
abnimmt, kdnnte es durch eine falsche Vorhersage dieses Langzeitmoduls zum

Kollabieren von Rohrleitungen kommen.

Weiters ist es unerlasslich, durch den Extrusionsprozess auftretende, Eigenspannungen in
Rohren in axiale sowie radiale Richtung zu kennen. Diese Eigenspannungen, die durch ein
thermisches Ungleichgewicht im Material entstehen, kdénnen sich im schlimmsten Fall
ebenfalls negativ auf die Lebensdauer von Rohrleitungen auswirken. Daher ist die
Kenntnis Uber die in den Rohren auftretenden Eigenspannungen von immensem Vorteil
fur eine Lebensdauerabschdtzung. Bei der Bestimmung von Eigenspannungen in einer
Rohrwand wird zwischen axialer und radialer Richtung unterschieden. Zur Bestimmung
der jeweiligen Eigenspannungen kdnnen verschiedene Methoden verwendet werden. In

dieser Arbeit werden der Ringzug- sowie der Streifenbiegeversuch angewandt.

Zur Bestimmung des zeitabhdngigen Elastizitdtsmoduls, dem sogenannten Kriechmodul,
sind langwierige Untersuchungen der Materialien notwendig. Um den Abfall des
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Elastizitdtsmoduls thermoplastischer Werkstoffe flir 50 Jahre errechnen zu kdnnen sind

mehrmonatige Untersuchungen mit unterschiedlichen Temperaturen nétig.

Zur Beschleunigung dieser Untersuchungen des Kriechverhaltens der verschiedenen
Rohrwerkstoffe soll die SIM (,Stepped Isothermal Method") Methode benutzt werden.
Durch diese Messmethode ist es mdglich Kriechdaten, die bei standartmaBigen
Kriechversuchen Uber mehrere Monate gesammelt werden mdissten, in nur wenigen

Tagen zu generieren. Gleichzeitig wird die Anzahl der benétigten Priifkérper reduziert.

Kann ein friihzeitiges Versagen einer Rohrleitung aufgrund eines zu geringen Langzeit-
Kriechmoduls ausgeschlossen werden, ist es jedoch immer noch méglich, dass es durch

wachsende Risse in den Leitungen zu einem Schadensfall kommt.

Um die Lebensdauer von Rohren aufgrund dieses Versagensverhaltens vorhersagen zu
kdnnen ist die Kenntnis des exakten Schadigungsverhaltens der Materialien von
fundamentaler Wichtigkeit. Hierfiir sollen CRB (,,Cracked Round Bar"“) Priifkérper zyklisch
belastet, nach unterschiedlich vielen Wiederholungen abgebrochen und anschlieBend die
Schadigungszonenlange mittels Mikroskopie untersucht werden. Aus den so generierten
Daten soll ein Gesetz erstellt werden, das die Last- und Zyklen- beziehungsweise

Zeitabhangigkeit der Schadigung in einem Talkum-verstarkten Material beschreibt.
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2 GRUNDLAGEN

2.1 Herstellung von Rohren aus Thermoplasten

Die Herstellung von Thermoplastrohren erfolgt in Produktionslinien (Abbildung 2.1). In
diesen Linien werden verschiedene, unterschiedliche Prozessschritte hintereinander
durchgefiihrt. Im Laufe solch einer Produktionslinie entsteht aus Kunststoffgranulat ein
fertiges, kalibriertes Rohr, welches schon auf die erforderliche Lange zugeschnitten

wurde.

Abb. 2.1: Anschauungsbild einer Anlage fiir das Extrudieren von PP-Rohren [3].

Die Herstellung von Polypropylenrohren erfolgt meist mittels Extrusionsprozess an einem
Einschneckenesxtruder (Abbildung 2.1a). Bei dieser Art der Rohrherstellung wird das
Kunststoffgranulat (ber einen Trichter oder eine zentrale Granulatversorgung in die
Schneckenzwischenraume der Einzugszone geflillt. Infolge der Bewegung der
Extruderschnecke wird das Material im Schneckenkanal in Richtung der Schneckenspitze
geférdert. Durch Druckaufbau, die Verkleinerung des Scherspalts und die daraus
resultierende Dissipation erhdht sich die Temperatur des Granulats, bis es aufschmilzt und
eine Schmelzestromung vorliegt. Um auch die letzten unaufgeschmolzenen
Materialagglomerate aufzuschmelzen befinden sich entlang der Schnecke Scher- und
Barrieresegmente. Diese erhdohen lokal den Druck und die Scherwirkung oder halten
unaufgeschmolzene Korner zurlick, sodass eventuell noch feste Materialpartikel
aufgeschmolzen werden. Um die im Extruder befindliche Schmelze zu homogenisieren,
werden Mischteile an der Schneckenspitze montiert, welche die Schmelze durch vielfaches

ablenken, aufteilen und wieder zusammenfiihren durchmischen.

Am Ende des Extruders befindet sich das Extrusionswerkzeug (Abbildung 2.1b), welches
die Schmelze so ablenkt, dass an dessen Ende ein Rohr entsteht. Das in der heutigen Zeit
Ubliche Werkzeug zum Ausformen von Rohren ist der Wendelkopfverteiler, der, wie in

Abbildung 2.2 dargestellt, in Umfangsrichtung mehrere Einlaufnuten besitz. Durch diese
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Nuten kann die Schmelze einlaufen und wird daraufhin wendelférmig in diesen um das
Werkzeug geleitet. Die Nuten laufen konisch aus, wodurch der Spalt zwischen dem
Werkzeug und der Zylinderinnenwand stetig zunimmt. Durch dieses kontinuierliche
Verteilen der Schmelze Uber den Umfang hat das Wendelverteilerwerkzeug eine
zusatzliche Mischwirkung und beim Ausformen des Rohres bilden sich keinerlei
Bindendhte, was bei anderen Extrusionswerkzeugen, wie dem Stegdornhalter, der Fall

sein kann.

Abb. 2.2: Schnittbild eines Wendelverteilerwerkzeuges [4].

AnschlieBend an den Extruder mit Rohrwerkzeug folgt eine Kalibriereinrichtung
(Abbildung 2.1c) um den genauen Durchmesser der Rohre ausformen zu kénnen. Hierbei
ist es Ublich eine AuBenkalibrierung mithilfe von Unterdruck durchzufiihren. Da die
Rohrteile mittels Muffen verbunden werden darf der AuBendurchmesser nur eine sehr
geringe Toleranz aufweisen. Zusatzlich wadre eine Innenkalibrierung von Rohren
problematisch, da durch das Aufschrumpfen des Rohres auf die Kalibriervorrichtung

infolge der Abklihlung sehr hohe Abzugskrdafte aufgebracht werden missten.

Nachdem das Rohr kalibriert wurde erfolgt die Abklihlung (Abbildung 2.1d,e) durch eine
Kihleinrichtung, gefolgt von einer Abzugsanlage (Abbildung 2.1f), welche sicherstellt,
dass das Rohr gleichmaBig weitergeférdert wird. Im nachsten Schritt gelangt das Rohr in
einen Printer, um es zu beschriften (Abbildung 2.1g). Als letzter Schritt wird das Rohr
zurechtgeschnitten (Abbildung 2.1g), um es auf die endgiltige Lange zu bringen.
Gleichzeitig mit dem Abtrennen wird an einem Ende des Rohres eine Muffe angebracht,

um die Segmente beim Verbauen wieder zusammensetzen zu kénnen.
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2.2 Eigenspannungen in Thermoplastrohren

2.2.1 Entstehung der Eigenspannungen

Durch das in Kapitel 2.1 beschrieben Verfahren zur Herstellung von Rohren kommt es
beim Verarbeiten des Granulats im Extruder zur mechanischen Beanspruchung. Die
Molekiilketten, welche als Knduel vorliegen, werden infolge der auftretenden Dehn- und
Scherfelder ausgerichtet [5]. Diese Orientierungen werden durch das Abkihlen des
Extrudats eingefroren. Beim einseitigen Abklihlen des Rohres in den Kihlbecken werden
die Orientierungen an der benetzten AuBenflaiche sofort eingefroren und die
Molekiilketten bleiben in einem gedehnten Zustand. Die gegeniiberliegende Innenseite
des Rohres hat hingegen mehr Zeit, bis die Molekiilketten darin eingefroren werden und
daher wieder Knduel formen koénnen. Das Innere des Rohres hat aufgrund des
verzogerten Abkilhlens mehr Zeit bis es einfriert, kann sich ebenfalls wieder

zusammenknadueln und nimmt daher das geringste spezifische Volumen ein.

Aufgrund des unterschiedlichen Abkihlverhaltens (ber den Rohrquerschnitt entsteht in
den AuBenschichten infolge der raschen Abkihlgeschwindigkeit ein Geflige welches einen
sehr geringen Kristallinitdtsgrad aufweist, groBe amorphe Bereiche besitzt und daher ein
groBes spezifisches Volumen einnimmt. In Abbildung 2.3 ist das pvT-Diagramm eines
teilkristallinen Kunststoffs in Abhdngigkeit der Abklhlgeschwindigkeit dargestellt. Jene
Schicht im Rohr, die die geringste Abkuhlgeschwindigkeit erfahrt befindet sich im pvT-
Diagramm in einem Bereich welcher ein geringeres spezifisches Volumen einnimmt. Durch
die langere Zeit zum Abkilhlen stellt sich ein héherer Kristallinitatsgrad ein. Spharolithe
ordnen sich in diesen Bereichen kompakter an als in den Randschichten. Extrudierte
Rohre sind normalerweise nicht von Innen gekihlt. Infolge des Kontakts mit der im
Innenraum des extrudierten Rohres eingeschlossenen Luft steigt aber auch hier das
spezifische Volumen im Vergleich zum Inneren der Rohrwand, aber nicht so hoch wie in
der AuBenschicht. Durch Betrachten des pvT-Diagramms (Abbildung 2.3) ist zu erkennen,
dass jene Teile des Rohres die eine hdhere Abkilgeschwindigkeit erfahren bei Erreichen
der Raumtemperatur ein groBeres spezifisches Volumen einnehmen als jene Teile die

langsamer abkihlen.
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Abb. 2.3: pvT-Diagramm eines teilkristallinen Kunststoffs inklusive des Einflusses der
Abkulhlgeschwindigkeit [6].

Aufgrund des grdBeren spezifischen Volumens in der RohrauBenwand bilden sich wahrend
des Abkiihlvorganges Druckeigenspannungen aus. Im Inneren der Rohrwand und an der
ungekihlten Rohrinnenseite kommt es infolge der langsameren Abkuhlgeschwindigkeiten

zur Ausbildung von Zugeigenspannungen durch das kleinere spezifische Volumen.

Bei ahnlichen Produktionsbedingungen sind die Verhdltnisse der auftretenden
Spannungen in den Randfasern fiir PP-Rohre dhnlich (Abbildung 2.4). Die in Abbildung 2.4
verwendete Achse x/s beschreibt die Position entlang der Rohrwand, wobei x die aktuelle

Position und s die Wandstarke des Rohres ist.
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Abb. 2.4: Simulierte Eigenspannungsverteilung Uber die Dicke des Rohres bei
verschiedenen Startwerten an der Innenwand, in Anlehnung an [7].
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An der sofort eingefrorenen AuBenwand, in Abbildung 2.4 bei einem x/s-Verhaltnis von 1,
bilden sich Druckkrafte, wahrend sich an der Innenwand, bei x/s=0, Zugkrafte ausbilden.
Diese Zug- und Druckkrafte stehen bei dhnlichen Produktionsbedingungen, laut
Simulation, in einem bestimmten Verhaltnis zueinander [7]. Dabei liegt das Verhaltnis von
Druck- zu Zugeigenspannungen bei ca. 2:1. Etwa nach einem Drittel der Wandstarke von
der AuBenseite des Rohres entfernt befindet sich die spannungsneutrale Zone, in der
keine Eigenspannungen wirken. Dieser Bereich ist in der oben angefiihrten Graphik durch
den Nulldurchgang der Kurven veranschaulicht. Die in Abbildung 2.4 simulierten Werte
wurden weiterfiihrend auch praktisch Uberprift und verifiziert [8]. Die in dem Material
auftretenden Absolutwerte der Eigenspannungen koénnen durch die Variation der
Produktionsbedingungen (Kihlleistung,...) verandert werden, nicht jedoch die Verteilung

Uber den Rohrquerschnitt.

2.2.2 Bestimmung der Eigenspannungen

Die Eigenspannungen in Rohren koénnen auf viele unterschiedliche Arten bestimmt
werden, zum Beispiel durch Schrumpfuntersuchungen, Spannungsoptik oder
Spannungsrissbildung [5]. Die fiir diese Arbeit relevanten Methoden sind Streifen-
Biegeversuche in axiale und Ring-Zugversuche in radiale Richtung (Abbildung 2.5). Durch
die getroffenen Vereinfachungen gibt hierbei die errechnete Ldsung den maximal
auftretenden Eigenspannungswert in der Randfaser sowohl flr den Zugbereich der

Innenseite als auch den Druckbereich an der RohrauBenseite an.
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Flr die Eigenspannungsanalyse gemadB der oben beschriebenen Methodik miissen

folgende Vereinfachungen getroffen werden [9]:

1. Die Kalkulation ist nur fir dinnwandige Rohre zulassig.

2. Die Spannungsverteilung Uber den Rohrquerschnitt wird als

betrachtet (Abbildung 2.6).

linear

3. Annahme eines linear elastischen, beziehungsweise linear viskoelastischen

Materialverhaltens.

4. Der (zeitabhdngige) Zug- und Druckmodul sind gleich groB.

Homogene Werkstoffeigenschaften (Morphologie, Kristallinitat,...) tber den

Rohrquerschnitt.
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Abb. 2.6: Vereinfachte Eigenspannungsverteilung iber den Rohrquerschnitt [9].

2.2.2.1 In axiale Richtung

Zu Beginn dieser Tests werden aus den Rohren Streifen in axialer Richtung
herausgeschnitten (Abbildung 2.5a) und fiir einen bestimmten Zeitraum frei verformbar
liegen gelassen. Danach werden diese in einem 3-Punkt Biegeversuch in ihre
Ursprungsform rickdeformiert und fir 24 Stunden in der Endposition gehalten um das
Relaxationsverhalten [10] der Materialien zu testen (Abbildung 2.5a). Wahrend des

gesamten Biegeversuches wird die Kraft mitaufgezeichnet.

Mit Hilfe der aufgezeichneten Kraft F, aus den Kurzzeitriickdeformationsmessungen ist es
moglich den Wert fir die Spannung im rickdeformierten Streifen, mit dem in
Gleichung 2.1 dargestellten Zusammenhang, zu ermitteln. Dafir werden zusatzlich die
Stltzweite Ls, die Breiteb und die Wandstarkes sowie die zeitabhangige

Querkontraktionszahl u(t) bendtigt.

_ 2, Fglg
9a = 3 b-sZ[1—p(t)] (21)

Da es in den Kurzzeitbiegeversuchen zu einer Spannungstiberhéhung kommt, muss dieser
errechnete Wert mit einem Spannungsrelaxationsfaktor F,, multipliziert werden, welcher
durch Relaxationsversuche ermittelt wird, um die tatsachlichen Eigenspannungen Og, im

Material zu erhalten (Gleichung 2.2).
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Oga = 0g " F5q (22)

Der in Gleichung 2.2 verwendete Spannungsrelaxationsfaktor errechnet sich aus der
Division der relaxierten Kraft F(t) und der Maximalkraft F.., im 3-Punkt Biegeversuch. Der
Wert fir die relaxierte Kraft wird durch Extrapolation des Kraftabfalls im 24 Stunden-
Versuch ermittelt. Aus der extrapolierten Kurve wird der Wert an jener Stelle des

Relaxationsversuches abgelesen, der der Liegezeit der freien Deformation entspricht.

E,, = O (2.3)

Fmax

Die in diesem Kapitel ermittelten Eigenspannungen sind fiir dinnwandige Rohre mit einer
homogenen Eigenschaftsverteilung, wie Morphologie und Kristallinitat, gliltig. Dies ist bei
den in dieser Arbeit verwendeten Rohren nicht der Fall, wodurch nicht die tatsachlichen
Werte der Eigenspannungen errechnet werden kénnen, sehr wohl aber ein Vergleich der

Materialien bemuht werden kann.
2.2.2.2 In radiale Richtung

Die Ermittlung der radialen Eigenspannungen erfolgt analog zu den axialen in
Kapitel 2.2.2.1, wobei anstatt der streifenférmigen Priflinge in diesem Fall, wie in
Abbildung 2.5b dargestellt, Ringe von den Rohren abgetrennt werden. AnschlieBend wird
ein Teil herausgeschnitten und das Ubrige Kreisringsegment flir einen definierten
Zeitraum so gelagert, dass es sich frei deformieren kann. Nach der Liegezeit wird das
Kreisringsegment mittels eines Zugversuches wieder in die Ausgangsgeometrie
zuriickgezogen und zur Ermittlung des Relaxationsverhaltens flir 24 Stunden in der

Endposition gehalten.

Um das maximale Biegemoment M, bestimmen zu koénnen muss die Kraft zur
Rickdeformation F, mit dem Hebelarm h zwischen der Kraftlinie und der Position des

gréBten Biegemoments, wie in Gleichung 2.4, verknlipft werden.
My =(5+5-)-h-F, (2.4)

Durch das Bestimmen des Biegemoments ist es moglich die

Rilickdeformationsspannungen o, zu errechnen (Gleichung 2.5). Hierfiir ist die Kenntnis
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der Wandstarkes, der Lange des RingsL sowie der zeitabhdngigen
Querkontraktionszahl p(t) und des Langenkorrekturfaktors K wichtig

6-My,
= Elmu (2:5)

Der in Gleichung 2.5 aufgetretene Langenkorrekturfaktor K nimmt unter einer bestimmten
Grenzlange L, die sich aus Gleichung 2.6 bestimmen lasst, den Wert 1 an. Hierflr werden
die Werte der urspriinglichen AuBendurchmesser d, der Ringe mit der Wandstarke s und
der Querkontraktionszahl p verknupft.

_ ~(do/2)s
Lo = e (2.6)

Um die radialen Eigenspannungen og, in den Werkstoffen kalkulieren zu kénnen missen
die  Rickdeformationsspannungen, wie im  vorigen  Kapitel, mit dem

Spannungsrelaxationsfaktor F,, multipliziert werden (Gleichung 2.7).
Opu = 0y " Fpy (27)

Dieser in Gleichung 2.7 verwendete Spannungsrelaxationsfaktor Fy, errechnet sich analog
zu jenem in Kapitel 2.2.2.1 indem die relaxierte Kraft F(t) des Zugversuchs durch die
Maximalkraft F.x dividiert wird (Gleichung 2.8). Dabei gibt F(t) wieder den extrapolierten

Wert an, der nach jener Zeitspanne, die der Liegezeit entspricht, zu erwarten ist

F(t)

Fyy =

Fmax

(2.8)

Wie schon im Kapitel zuvor gelten auch die in diesem Kapitel kalkulierten
Eigenspannungen nur unter den in Kapitel 2.2.2 vorausgesetzten Vereinfachungen. Um
Ergebnisse der Eigenspannungsberechnung auf dickwandige Rohre adaptieren zu kénnen,
wurde in der Literatur [11] ein Korrekturfaktor f gefunden, welcher mit dem Ergebnis von

Formel 2.7 multipliziert werden muss (Gleichung 2.9).

O-Eu =0py " f (29)
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Der in Gleichung 2.9 verwendete Faktor f dient der Korrektur fir dickwandige Rohre.
Dieser Faktor verknlpft den relaxierten Innenradiusr; mit der Wandstdrke s
(Gleichung 2.10). Dieser Faktor nimmt einen Wert unter 1 an, wodurch sich die

Eigenspannungen in Gleichung 2.9 verringern.

_ (1+(s/2rp)
f= Gy (2.10)
2.3 Mechanische Langzeiteigenschaften

Um eine Lebensdauer von mehreren Jahrzehnten garantieren zu konnen, ist es
unabdingbar das Langzeitverhalten der Materialien zu kennen. Hierflir wurde eine
beschleunigte Art von Kriechversuchen verwendet. Zwei ausgewahlte Kennwerte, die im
Laufe dieser Arbeit genauer untersucht wurden, waren der Langzeitkriechmodul und die
zeitabhdangige Querkontraktionszahl. Unter Kriechen versteht man die zeitabhdngige
Verformung eines belasteten Korpers [12]. Wird ein Kérper mit einer Kraft belastet, so
verformt er sich nicht nur in die Belastungsrichtung, sondern auch quer dazu. Hierbei sind
die Vorzeichen der beiden Verformungen Ublicherweise unterschiedlich. Das negative
Verhdltnis der Verformung quer zur Belastungsrichtung dividiert durch die Verformung
ldngs dazu beschreibt die Querkontraktionszahl () [13]. Die Voraussetzung flir diese
Masterarbeit war das Prifen der beiden Werte im linear viskoelastischen Bereich der
Werkstoffe. Viskoelastizitdt bedeutet, wie in Abbildung 2.7 veranschaulicht, dass
Werkstoffe unter Last sowohl eine spontane als auch eine zeitabhdngige elastische
Reaktion vollfiihren [14]. Wenn diese Reaktionen lastunabhdngig sind, so definiert dies
die lineare Viskoelastizitat [15]. Bei Thermoplasten gilt dieser Bereich nur flir sehr geringe
Spannungen und Dehnungen. Sollte die zeitabhangige Reaktion des Materials irreversibel

sein, so spricht man von Viskoplastizitat.
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Abb. 2.7: Verlauf der Dehnung eines Kunststoffs als Antwort auf eine spontane
Belastung [16].

Eine weitere wichtige Grundlage flir dieses Kapitel ist das Zeit-Temperatur-
Verschiebungsprinzip von Kunststoffen. Dieses gilt jedoch nur, solange im linear
viskoelastischen Bereich gemessen wird und sich nur die Geschwindigkeit, aber nicht die
Anzahl oder Art der Vorgange andert. Das Prinzip besagt, dass mechanische Vorgange in
Polymeren bei hdheren Temperaturen schneller ablaufen als bei niedrigen Temperaturen
[10]. Durch diesen Zusammenhang ist es mdglich Langzeitexperimente abzukirzen,
indem Messungen bei unterschiedlichen Temperaturen durchflihrt und diese anschlieBend

im Diagramm auf die Referenztemperatur T, bezogen werden (Abbildung 2.8).

10I0
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—
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Abb. 2.8: Anschauungsbeispiel des  Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzips in
Abhangigkeit der Frequenz, in Anlehnung an [17].
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Wie in Abbildung 2.8 graphisch dargestellt, laufen die Vorgange bei niedrigeren
Temperaturen langsamer ab als bei hdheren Temperaturen. Deshalb werden hoéhere
Temperaturen beim Bilden der Masterkurve mit der Temperatur T, horizontal zu
niedrigeren Frequenzen verschoben und jene bei niedrigeren Temperaturen zu gréBeren

Frequenzen.

Die in dieser Arbeit verwendete Methode zur Ermittlung der mechanischen
Langzeiteigenschaften von PP, war die SIM (,Stepped Isothermal Method") Methode.
Diese Art von Experiment dient zur Ermittlung von Dehnungen Uber die Zeit, wie in
herkdmmlichen Kriechversuchen. Die Daten kodnnen jedoch mit Hilfe der linearen
Viskoelastizitdt und dem Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzip in viel kirzerer Zeit und
mit weniger Priifkérpern generiert werden. Abbildung 2.9 zeigt die einzelnen Schritte der

SIM Methode bis zum Erreichen der Kriechkurve fiir Lebensdauervorhersagen.

a'l o=konst. 1 b %+ o=konst 4
% E P E,
| - | -
=
= | 2 = 2
3 AL T 2RE:
(3] — | O g ' =] Q
= = ;
/
t il £
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o (=)}
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Virtuelle zeit (t-t) log,, Zeit (t-t')

Abb. 2.9: Auswertungsschritte der SIM Methode bis zum Erreichen von Kriechkurven,
in Anlehnung an [18].

Im ersten Schritt der Tests werden die Schulterstdbe in die Priifmaschine eingespannt und
belastet. In gewissen, vordefinierten Abstanden wird die Temperatur stufenweise variiert.
Durch gleichzeitiges aufzeichnen der Dehnungen in Langsrichtung zeigt sich, wie in

Abbildung 2.9a, dass die Dehnungen zu Beginn der Temperaturstufen schneller steigen



Grundlagen

und mit zunehmender Zeit die Kurve abflacht. Dies ist darauf zurtickzufiihren, dass sich
die Knduelmolekiile zu Beginn schneller dehnen und entkndueln kdnnen als zu einem
spateren Zeitpunkt. Je mehr sich das Kettenmolekil dehnt umso mehr Widerstand erfahrt
es durch seine Umgebung, wodurch sich die Vorgange verlangsamen. Bei einer
stufenweisen Erhéhung der Temperatur kommt es zu lastinduzierten Dehnungen, sowie
zur temperaturbedingten Ausdehnung des Materials, da, wie in Abbildung 2.3 dargestellt,
teilkristalline Kunststoffe bei hdheren Temperaturen gréBere Volumina einnehmen. Aus
diesem Grund muss der Einfluss der Temperatur ausgeschlossen werden, indem im ersten
Schritt der Warmeausdehnungskoeffizient des Materials auf die Referenztemperatur der
spateren Masterkurve bezogen wird. Dies bedeutet, dass bei allen anderen
Temperaturstufen der Warmeausdehnungskoeffizient entweder addiert oder subtrahiert

werden muss, um die Referenztemperatur zu erhalten (Abbildung 2.9a).

Zum Erreichen der Langzeitdehnungen ist die Verlangerung der Anfangssteigung bei jeder
Temperaturstufe bis zum Schnittpunkt mit der Abszisse nétig. Die Abszisse ist bei einer
Dehnung von 0% definiert (Abbildung 2.9b). Dies ist nétig, da die Materialien bei der SIM
Methode am Beginn jeder Temperaturstufe eine Vorgeschichte durch die vorherigen
Stufen erlitten haben. Durch die Verlangerung der Anfangssteigungen wird jede

Temperaturstufe als einzelner Versuch angesehen, der ohne diese Vorgeschichte startet.

Die horizontale Verschiebung dieser virtuellen Schnittpunkte in den Koordinatenursprung
bei einer Zeit und Dehnung von 0, definiert, wie in Abbildung 2.9¢ veranschaulicht, den
dritten Schritt der SIM Methodik. Durch diese horizontale Translation der Kurven
beschreibt die Zeitachse nicht mehr die reale Zeit des Experiments, sondern eine virtuelle

Zeit, wodurch sich die Zeitachse im Gegensatz zum realen Experiment deutlich verkirzt.

Der letzte Schritt der durchgefiihrt werden muss, ist die Konvertierung der skalaren
Zeitachse in eine logarithmische. Wahrend die Kurve der Referenztemperatur nicht
verandert wird, werden die anderen Kurven, aufgrund des oben erwahnten Zeit-
Temperatur-Verschiebungsprinzips (gilt nur im linear viskoelastisches Bereich) flr
Kunststoffe, horizontal so verschoben, dass sich, wie in Abbildung 2.9d, eine stetige Kurve
(Masterkurve) daraus entwickelt. Mit der daraus erzeugten Dehnungs-Masterkurve lassen
sich mechanische Langzeiteigenschaften errechnen.

Der erste aus der SIM Methode kalkulierte Langzeitwert war der Kriechmodul Uber die
logarithmierte virtuelle Zeit. Der zweite wichtige Parameter ist die zeitabhangige
Querkontraktionszahl, welche im viskoelastischen Bereich mit der Zeit ansteigen oder
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abfallen kann, abhangig von der Belastungsart [19]. Dieser Parameter ist flir die in

Kapitel 2.2.2 beschriebene Berechnung von Eigenspannungen in Rohren notwendig.

24 Schadigungsverhalten von Talkum-verstarktem Polypropylen

In diesem Kapitel der Arbeit wird das Schadigungsverhalten von Talkum-verstarktem
Polypropylen naher untersucht. Diese Art von Material wird gerne flr tragende
Mittelschichten in Rohren verwendet. Das Schadigungsverhalten dieser Schicht ist
essenziell flr die Lebensdauervorhersage des Rohres. Sollte diese Schicht des Rohres
durch Risswachstum friihzeitig versagen, so ist die Integritdt des gesamten Rohres nicht
mehr gegeben, da es sich um jene Schicht des Rohres handelt, welche den GroBteil

mechanischer Belastungen aufnimmt.

Das Ziel ist es das Schadigungsverhalten von diesem Material sowohl fiir den statischen
als auch flir den zyklischen Belastungsfall zu beschreiben. Der statische Belastungsfall
spielt hierbei eine groBere Rolle, da der GroBteil von Abwasserrohren im Erdreich statisch

belastet wird. Es kdnnen jedoch auch zyklische Belastungen auftreten (Verkehrslasten,...).

Obwohl hier der statische Fall des Versagens betrachtet werden soll, ist es unerlasslich
zyklische Versuche durchzuflihren, da es zu lange dauert alle Versuche flr den statischen
Belastungsfall durchzuflihren. Statische Versuche wiirden keine messbaren Ergebnisse in
absehbarer Zeit liefern oder duktiles Versagen zeigen. Daher sind sie zur Untersuchung

des Langzeitversagens moderner Rohrwerkstoffe meist ungeeignet.

Um in mdglichst kurzer Zeit messbare Ergebnisse zu erreichen wurde die Methode der
zyklischen Ermudungsversuche gewahlt. Hierbei werden Prifkdrper mit einer zyklischen
Last und mit einer bestimmten Frequenz belastet. Dabei oszilliert die Kraft zwischen zwei
Maximalwerten, wobei das Verhaltnis der Minimalkraft (Fn,) zur Maximalkraft (Fnax) als R-
Verhdltnis bezeichnet wird [20]. Bei der Entwicklung dieses Prifverfahrens flr
Polyethylenwerkstoffe zeigte sich, dass ein runder Prifkdrper mit umlaufender Kerbe
(,Cracked Round Bar" — CRB) sehr gut flir Risswachstumsversuche geeignet ist. Der in
anderen Testverfahren gebrauchliche “Compact Tension"-Prifkdrper (CT) besitzt an der
Oberflache einen ebenen Spannungszustand und im Inneren einen ebenen
Dehnungszustand, was zu unterschiedlichen Rissausbreitungen flihrt und nicht das
Schadigungsverhalten an einem echten Bauteil wiederspiegelt. Durch seine Geometrie
wachst der Riss auch sehr langsam durch das Material. Da der CRB-Priifkdrper keine freie
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Oberflache besitzt, die normal zur eingebrachten Kerbe steht, wird der ebene
Spannungszustand unterdriickt und der daraus resultierende Zustand ist bauteilahnlicher.

Aufgrund der Prifkdrpergeometrie kann die Schadigung des Materials wahrend der Tests
nicht optisch mitverfolgt werden. Daher wird die Anderung der Rissdffnung mittels
Extensiometer kontinuierlich mitverfolgt. Da es sich bei dieser Methode um eine zyklische
Beanspruchung handelt, variiert die Rissoffnung je nach momentaner Last zwischen
einem Minimal- und Maximalwert. Die Differenz der beiden Werte wird mit Ad bezeichnet.
Durch Variation des R-Verhdltnisses konnen unterschiedliche zyklische Belastungen
realisiert werden. Durch eine anschlieBende Extrapolation der Verhaltnisse zu R=1 kann
die Lebensdauer des Materials flir den statischen Fall abgeschatzt werden. Diese
Extrapolation, die fir Polyethylen entwickelt wurde, ist zuldssig, da sich der
Versagensmechanismus in zyklischen Versuchen ahnlich verhalt wie in statischen [20-23].
Fir Polyethylen wurde diese Vorgehensweise bereits realisiert sowie Gberprift und sollte
im Zuge dieser Masterarbeit auf ihre Anwendbarkeit bei verstarkten Polypropylen-

Rohrmaterialen untersucht werden.

Da der physikalische Riss wahrend der Tests nicht direkt einsehbar ist spielt hierbei die
sogenannte Nachgiebigkeitskalibrierung (Abbildung 2.10) eine wichtige Rolle, bei der die
Prifkérpernachgiebigkeit C in Abhdngigkeit von der nach den Versuchen gemessenen
Risslange a aufgetragen wird [24]. Die Prufkérpernachgiebigkeit wird dabei durch die
Division der Rissaufweitung Ad (durch Extensiometer wahrend der Tests gemessen) durch

die aufgebrachte Belastung AF errechnet.

A

Prifkorpernachgiebigkeit

—
Risslange

Abb. 2,10: Schematische Darstellung der Nachgiebigkeitskalibrierung [24].
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Wie in obiger Graphik dargestellt, steigt die Nachgiebigkeit von PE mit steigender
Risslange. In der Literatur ist diese Kalibrierkurve fur PE material- und

geometrieabhdngig, andert sich aber bei unterschiedlichem R-Verhaltnis nicht [24].

Ungefiilltes Polypropylen zeigte in den zyklischen Ermiidungsversuchen ein quasi-sprodes
Bruchverhalten, das dem Sprddbruch in Polyethylen dhnlich ist. Hierbei wurde beobachtet,
dass Ad zu Beginn der Experimente ein konstantes Niveau annimmt. Im weiteren Verlauf
des Experiments kommt es ab einem bestimmten Punkt zu einem raschen Versagen des
Priflings. Angekiindigt wird dieses Versagen bei PP von einem stufenweisen Anstieg von
Ad mit ein bis zwei Stufen. Im Gegensatz dazu erhoht sich die Differenz der Risséffnung
bei Polyethylen in mehreren Stufen, wodurch ein Versagen friiher angekiindigt wird. Bei
einer mikroskopischen Untersuchung der Prifkdrper nach den Tests wurde
herausgefunden, dass sich in der plastischen Zone vor der Rissspitze hochverstreckte
Fibrillen bildeten, die durch die kontinuierliche Belastung rissen und so zu einer
Verlangerung des Anrisses fiihrten [25]. Die bereits gefundenen Zusammenhdnge dieser
Prifmethodik flir PE und ungefiilltes PP, sollten im Zuge dieser Arbeit auf verstarkte PP

Systeme ausgeweitet werden.
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3 EXPERIMENTELLES

3.1 Materialien

Es wurden vier verschiedene Arten von Polypropylen (PP) untersucht, welche
normalerweise als Verbund in einem 3-Schicht Abwasserrohr verwendet werden. Es
handelte sich bei den Materialien jeweils um eine AuBen- sowie Innenschicht von
Kanalrohren und zusatzlich zwei verschiedenen Varianten einer Mittelschicht. Der
Grundwerkstoff aller vier Materialien ist PP, wobei es je nach Verwendungszweck
entweder in reiner Form, oder mit mineralischen Additiven verstarkt war. Je nach
Positionierung der Materialien innerhalb des Rohres werden sie mit AuBenschicht (AS),
Innenschicht (IS) und Mittelschicht (MS und MSwb) bezeichnet. In Tabelle 3.1 ist die

Zusammensetzung der Materialien aufgelistet.

Tab. 3.1: Materialzusammensetzung der vier Werkstoffe.

Materialbezeichnung Kunststoff Kreide/Talkum Wollastonit
AS PP-Blend 0% 19%
IS PP-Block 0% 0%
MS PP-Block 47% 0%
MSwb PP-Blend 47% 0%

Wie in Tabelle 3.1 angefiihrt, wurde der Kunststoff mittels Talkum und Kreide oder
Wollastonit verstarkt. Das dem Kunststoff beigemengte Talkum machte den GroBteil der
Verstarkungsstoffe in den Mittelschichten aus und lag im Prifkdrper in Plattchenform
(ca. 30x30x2 um) vor, wahrend nur ein geringer Prozentsatz der Additive Kreide

ausmachte.

Bei dem in Tabelle 3.1 erwahnten Wollastonit handelt es sich um Calciumsilikat, welches
in Plattchen- oder Nadelform auftreten kann. Der in dieser Arbeit verwendete
Verstarkungsstoff lag in Nadelform vor (Lange: ca. 100 um, Durchmesser: ca. 10 um), um
die Steifigkeit, Kratzfestigkeit und Biegefestigkeit des Rohres zu verbessern [26].
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Die beiden Mittelschichtmaterialien, wie in Tabelle 3.1 ersichtlich, unterschieden sich nicht
durch die Zusammensetzung der einzelnen Komponenten, sondern nur durch den
chemischen Aufbau der PP-Ketten. Das MS-Material besteht aus einem PP-
Blockcopolymer, wahrend es sich bei MSwb um ein Compound aus PP-Block- und PP-
Homopolymer handelt [27].

3.2 Gerate

3.2.1 Kriechversuche

Kriechversuche sind unerlasslich um das zeitabhdngige Verhalten von Kunststoffen
vorhersagen zu kénnen. Hierbei handelt es sich um Versuche mit einer vordefinierten Last
welche in Langsrichtung wirkt (Zug-Kriechversuche) und Uber einen langeren Zeitraum
aufrechterhalten wird. Fir die Durchfiihrung der Versuche wurden zwei verschiedene
Priifstande verwendet und die in den Experimenten gefundenen Daten untereinander

verglichen.

3.2.1.1 4-fach Kriechpriifstand

Der in dieser Arbeit verwendete Kriechprifstand besitzt nur eine Heizung ohne Kihlung
und konnte daher in einem Temperaturbereich von 33 — 63°C eingesetzt werden. Eine
Messung mit einer Starttemperatur von 23°C ist aufgrund der fehlenden Kihlung nicht
moglich. Die Beleuchtung der Kameras heizt die Messzelle bereits nach kurzer Zeit auf
etwa 30°C auf. Des Weiteren ist diese Maschine mit niedrigauflésenden Kameras
(0,4 Megapixel) ausgestattet, wodurch die Genauigkeit der Deformationsmessung
begrenzt ist. Die erforderliche Kraft flr die Messung wird Uber Hebel mit Hilfe von
Gewichten an der Unterseite der Maschine aufgebracht (Abbildung 3.1). Die
Deformationsmessung erfolgt mittels oben erwahnter Kameras, die vor der Kammer

platziert werden.
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Prifkammer

Hebelarme

Gewichte

Abb. 3.1: Foto des 4-fach Kriechpriifstandes.

3.2.1.2 5-fach Universalpriifstand

Diese Priifmaschine besitzt, im Gegensatz zum 4-fach Priifstand, ein Kihlaggregat,
wodurch Messungen ab einer Starttemperatur von 23°C mdglich waren. Aufgrund der
héheren Prazision der Dehnungsmessung (1,2 Megapixel-Kameras) und der
Durchfiihrbarkeit von Messungen bei einer Starttemperatur von 23°C wurden ausgewdahlte
Experimente auf dieser Maschine als Vergleich wiederholt. Wie bei dem 4-fach
Kriechpriifstand werden auch bei dieser Maschine die Gewichte Gber Hebel am unteren
Ende der Maschine aufgebracht (Abbildung 3.2).

Kraftmessdosen

Prifkammer mit
Kameras

Hebelarme

Gewichte

Abb. 3.2: Foto des 5-fach Universalpriifstandes.
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Zur Validierung der SIM Methode wurden auf diesem Prifstand auch klassische
Kriechversuche bei gleichen Priifparametern als Vergleich durchgefiihrt.

¢ Priifkérper der Kriechversuche

Um die Kriechversuche korrekt auswerten zu kdnnen wurden Schulterstdbe, in Anlehnung
an ISO 527 (Abbildung 3.3a) [28], verwendet, welche mittels des Spritzgussverfahrens
[29] hergestellt wurden. Um die Prifkdrper in den Kriechprifstanden montieren zu
kdnnen, wurden beide Schultern an den Enden geringfiigig gekiirzt. Weiters wurden die
Mittelstege samtlicher Priiflinge mit einer mattweiBen Grundierung versehen und
anschlieBend mit Graphitspray ein Muster auf diese aufgebracht (Abbildung 3.3a). Dieses
Muster kann von den Kameras erkannt werden (Abbildung 3.3b) und mittels digitaler
Bildkorrelation (Digital Image Correlation - DIC) zur Dehnungsmessung verwendet werden
(Abbildung 3.3c).

a)

Abb. 3.3: Bilder eines spritzgegossenen Schulterstabes (a), des Auswertefensters des
aufgesprihten Musters (b) und der Langsdehnungsergebnisse (DIC) von
MSwb nach einem SIM-Versuch mit 4MPa (c).

3.2.2 Thermisch-mechanische Versuche

Die Ermittlung der Warmeausdehnung wurde mit Hilfe der thermisch-mechanischen
Analyse (TMA) auf einer Priifmaschine der Firma Mettler Toledo (Greifensee, CH), wie in
Abbildung 3.4a ersichtlich, fiir alle Materialien durchgefiihrt. Hierbei wird ein Priifkérper



Experimentelles 31

auf dem Stempel der Messzelle (Abbildung 3.4b) platziert und mit einer Aufheizrate von
5 K/min erhitzt. Wahrend des Aufheizvorgangs wird die temperaturbedingte Ausdehnung
des Prifkdrpers gemessen. Diese Messung wurde flr jedes Material in alle drei
Raumrichtungen durchgefiihrt. Aufgrund der Wasserkiihlung ist es nicht mdglich
Messungen bei 23°C zu starten, weshalb die Werte fiir diese Temperatur extrapoliert
wurden.

a)
Abb. 3.4: Foto der TMA-Anlage (a) sowie des Stempels der Messzelle (b).

e Priifkorper der Warmeausdehnungsmessungen

Zur Ermittlung der Warmeausdehnung wurden Priifkérper mit den Abmessungen
5x5x5 mm hergestellt (Abbildung 3.5). Aus diesem Grund wurden Schulterstabe mit Hilfe
der Priifkérpersage (Kapitel 3.2.6.1) zerteilt, und zurecht geschliffen.
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Abb. 3.5: Foto eines TMA-Priifkdrpers.

3.2.3 Relaxationsversuche

Flr die Messung der in den Rohren enthaltenen Eigenspannungen mussten Prifkdrper mit
einer Prifgeschwindigkeit von 100 mm/s auf Zug beziehungsweise auf Biegung
beansprucht werden. Nach Erreichen der Endposition wurde diese flir 24 Stunden
gehalten (Relaxation [10]). Diese Tests wurden mit Hilfe einer Universalpriifmaschine der
Firma Instron (Norwood, USA), wie in Abbildung 3.6 dargestellt, durchgefiihrt, wobei

hierfiir eine 1kN Kraftmessdose eingebaut wurde.

Kraftmessdose

Priifzelle mit
Einspannung

Steuerung

Abb. 3.6: Ubersichtsbild der Priifmaschine der Firma Instron.
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¢ Priifkorper der Eigenspannungsmessungen

Die Prifkorper flr die Bestimmung der axialen und radialen Eigenspannungen wurden aus
Rohren mit einem AuBendurchmesser von 160 mm und einer Wandstarke von 19 mm

entnommen.

Zur Berechnung der axialen Eigenspannungen in Rohren wurden zu Beginn der
Experimente Streifen mit einer Lange von 250 mm und einer Breite von 10 mm aus den
Rohren geschnitten (Abbildung 3.7).

AuBenseite

q

Innenseite

Abb. 3.7: Bild eines Priifkdrpers zur Messung der axialen Eigenspannungen inklusive
Deformationsrichtung.

Flr die Kalkulation der radialen Eigenspannungen wurden Ringe mit einer Lange von
15 mm von den Rohren abgetrennt, wobei anschlieBend ein Segment mit 120°

herausgeschnitten wurde (Abbildung 3.8).

5

ik S

Abb. 3.8: Bild eines Priifkdrpers zur Messung der radialen Eigenspannungen inklusive
Deformationsrichtung.
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Die Eigenspannungen in den Rohren kdnnen nur bestimmt werden, wenn die
herausgeschnittenen Priflinge fir eine vordefinierte Zeit frei verformbar liegen gelassen
werden. AnschlieBend werden sie auf die Anfangsgeometrie zuriickgebogen. Durch die
auftretenden Krafte wird auf die im Material enthaltenen Eigenspannungen riickgerechnet
(Kapitel 2.2.2).

3.2.4 Ermiidungsversuche

Zur Ermittlung des Schadigungsverhaltens von MSwb wurden Ermidungsversuche
durchgefiihrt. Dazu wurden Prifkorper unterschiedlich lange angeschwungen und
anschlieBend die Ausbreitung der Schadigungszone dokumentiert. Alle dynamischen
Versuche wurden an einer elektrodynamischen Priifmaschine Acumen (3 kN)
(Abbildung 3.9) der Firma MTS (Eden Prairie, USA) durchgefiihrt.

/ Elektr. Antrieb

— [
Einspannung mit
Kraftmessdose
(1
/Steuerung

Abb. 3.9: Abbildung einer elektrodynamischen Priifmaschine MTS Acumen [30].

¢ Priifkérper der Ermiidungsversuche

Alle fir die Ermidungsversuche verwendeten ,Cracked Round Bar" (CRB) Prufkdrper
wurden aus der Wand der extrudierten Rohre gedreht und anschlieBend, in Anlehnung an
ONORM 25194/ 1SO 18489 [31], mittels einer Rasierklinge in der Mitte gekerbt
(Abbildung 3.10).
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Markierungen fiir
Extensiometer

Rasierklingenkerbe

Einspannlange

Abb. 3.10: Aufnahme eines CRB-Prifkdrpers mit Mittelkerbe.

3.2.5 Lichtmikroskopie

Zur Vermessung der Schadigungszonen wurden die Priifkérper zerteilt und mittels
Lichtmikroskopie untersucht. Die lichtmikroskopischen Untersuchungen dieser Versuche
wurden mit Hilfe des SZX12 Stereomikroskops (Abbildung 3.11) von Olympus (Tokio, JP)

bei einer 20-fachen VergroBerung realisiert.

Abb. 3.11: Foto des Lichtmikroskops Olympus SZX12.
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3.2.6 Priifkorpervorbereitung

3.2.6.1 Priifkorpersdge

Zur Bearbeitung der Prifkérper wurde eine Priifkdrpersage Diadisc 5200 (Abbildung 3.12)
der Firma Mutronic (Rieden bei Flissen, GER) verwendet. Es wurde vor Allem darauf
geachtet die thermische Belastung in kritischen Bereichen so gering wie mdglich zu
halten. Dazu wurde die eingebaute Spriihnebelkiihlung verwendet.

| c_,,.-"“ Abzugsvorrichtung

Anschlag

Sagetisch mit Sageblatt

Steuerung

Abb. 3.12: Ubersichtsbild der Priifkérpersige mit hochgeklappter Abzugsvorrichtung.

3.2.6.2 Wasserstrahlschneideanlage

AnschlieBend an die zyklischen Versuche wurden die CRB-Prifkérper mittels
Wasserstrahlschneider der Firma STM (Salzburg, AUT), wie in Abbildung 3.15
veranschaulicht, zerschnitten. Diese Art der Schneidetechnik wurde verwendet, da der im
Material enthaltene Talk bei herkdmmlichen Trennmethoden (Prifkdrpersage, Schneiden)
verschmiert wird und eine genaue Auswertung daher unmdglich macht. AnschlieBend an
das Trennverfahren wurden die acht entstandenen Schnittflachen poliert und

mikroskopisch vermessen.
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Steuerung \

Abb. 3.13: Anschauungsbild eines Wasserstrahlschneiders der Firma STM [32].

3.3 Bestimmung der mechanischen Langzeiteigenschaften

Der erste Teil dieser Arbeit bestand darin, die mechanischen Langzeiteigenschaften der
vier ausgewahlten Materialien anhand des Zug-Kriechmoduls und der zeitabhdngigen
Querkontraktionszahl zu ermitteln. Hierfiir wurde die in Kapitel 2.3 beschriebene SIM
Methode verwendet. Bei dieser Methode wird die Last (ber den gesamten Priifzeitraum
konstant gehalten, aber die Temperatur stufenweise variiert. Die in dieser Arbeit
durchgeflihrten Tests wurden an zwei unterschiedlichen Prifmaschinen durchgefihrt. Die
Prifkérper wurden hierfir in die Prifvorrichtungen eingespannt und im unbelasteten
Zustand 10 Minuten temperiert, bevor das Experiment startete. Die geringe
Temperierdauer ist dadurch begriindet, dass die Prifkdrper bereits im Vorhinein bei 23°C

50 rel. F. gelagert wurden.

Um den Einfluss der Warmeausdehnung wdahrend der Versuche zu bericksichtigen,
wurden TMA-Versuche durchgefiihrt. Hierbei wurden Versuche zwischen 25°C und 65°C
mit einer Aufheizrate von 5 K/min fir alle Materialien in alle drei Raumrichtungen
durchgeflihrt. Dabei wird eine 5x5x5 mm groBe Probe auf einem Probentisch platziert und
mit einem Stempel von oben fixiert. Durch die steigende Temperatur dehnt sich der

Werkstoff aus und der Stempel verandert seine Position.
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3.3.1 Ermittlung des Kriechmoduls

Der 4-fach Prifstand besitzt keine Kihlung. Da sich bei den Vorversuchen zeigte, dass
durch das Fehlen einer Kiihlung eine Priifung der Werkstoffe bei 23°C nicht mdglich war,
wurden die Tests bei 33°C gestartet und in 10° Schritten bis 63°C gesteigert. Dabei
wurde jede Temperaturstufe fur jeweils 24 Stunden konstant gehalten. Die Tests wurden
fur alle vier Materialien und Spannungen von 2, 4 und 6 MPa jeweils zweimal

durchgeflihrt.

Da bei dem urspriinglich ausgewahlten Kriechpriifstand eine Messung ab Raumtemperatur
nicht mdglich war, wurden ausgewahlte Versuche an einer moderneren Maschine mit
integrierter Kiihlung wiederholt. Die Messungen wurden bei 23°C gestartet und stiegen in
10° Schritten bis 63°C, wobei in diesen Experimenten die Temperaturstufen ebenfalls fiir
24 Stunden gehalten wurden. Alle vier Materiealien wurden zweimal mit einer Spannung

von 4 MPa gemessen. Das Material MSwb wurde zusatzlich mit 6 MPa vermessen.

Wahrend der Tests wurden mit Hilfe der Aramis Auswertesoftware und ,Digital Image
Correlation® (DIC) die Dehnungen in Langs- und Querrichtung aller Kriechversuche
ermittelt. Diese wurden anschlieBend in Diagrammen dargestellt (Abbildung 3.14), wobei
die einzelnen Temperaturstufen gesondert betrachtet wurden. Die bei der TMA Messung
gefundenen Werte wurden subtrahiert. Der Beginn der einzelnen Temperaturstufen ist
danach mit der Anfangssteigung bis zu einer Dehnung von 0% nach unten verlangert und
anschlieBend horizontal auf der Zeitachse ebenfalls in den Nullpunkt verschoben worden
(Kapitel 2.3). Daraufhin erfolgte die Konvertierung der beiden Achsen von einer skalaren
in eine logarithmische Ansicht, gefolgt von der horizontalen Aneinanderreihung (Zeit-
Temperatur-Verschiebungsprinzip) aller Temperaturstufen an die Erste (23°C,
beziehungsweise 33°C), um das Langzeitverhalten darzustellen. Durch dieses Prozedere
wurde die virtuelle Zeitachse ermittelt, welche schlieBlich tber den Modul aufgetragen

wurde, welcher sich aus der Division der Spannung durch die Langsdehnung errechnete.
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Abb. 3.14: Anschauungsbeispiel der Kriechdaten von MSwb in einem SIM
Kriechversuch und 4 MPa Belastung.

AbschlieBend zu den SIM Untersuchungen wurden zur Ermittlung von Referenzwerten
Standardkriechversuche [33] mit der Dauer von einer Woche und 4 MPa Spannung bei
23°C fur alle Materialien mittels 5-fach Kriechprifstand durchgefiihrt.

3.3.2 Bestimmung der zeitabhangigen Querkontraktionszahl

Durch die Auswertung der Dehnungen in Langs- und Querrichtung konnte auch die
zeitabhangige Querkontraktionszahl (u) ermittelt und Uber die virtuelle Zeitachse der
Kriechversuche dargestellt werden. Die Querkontraktionszahl errechnete sich hierbei aus

dem negativen Verhéltnis der Querdehnung zur Langsdehnung.

3.4 Ermittlung der Eigenspannungen

Durch den Herstellungsprozess von Rohren werden Eigenspannungen in das Material
eingebracht, welche das Langzeitverhalten der Bauteile maBgeblich beeinflussen kdnnen.
In dieser Arbeit wurden sowohl die axialen als auch die radialen Eigenspannungen der
vier ausgewahlten Werkstoffe mittels Rickdeformation von verformten Priflingen

ermittelt. Die Ergebnisse der Eigenspannungsanalyse geben, wie in Kapitel 2.2
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beschrieben,  die  Absolutwerte  der  maximal  auftretenden  Zug- und

Druckeigenspannungen in diinnwandigen Rohren an.

3.4.1 In axiale Richtung

Zur Ermittlung der axialen Eigenspannungen der Werkstoffe wurden, wie in Kapitel 3.2.3
beschrieben, Streifenpriifkdrper (jeweils 4 Stiick pro Material) aus Rohren geschnitten. Als
Referenzwert wurden Bilder der undeformierten Prifkdrper aufgenommen. Als nachster
Schritt wurden die Streifen fiir acht Wochen bei Raumtemperatur (23°C, 50% rel. F.) frei
verformbar liegen gelassen. Dadurch stellte sich infolge der Eigenspannungen eine
Kriimmung der Priiflinge ein. Diese Geometrieanderung wurde durch Bildaufnahmen nach
7 und 15 Tagen, sowie 3, 4, 5, 6, 7 und 8 Wochen nach der Herstellung der Streifen

festgehalten.

Nach Erreichen der acht Wochen wurden alle Priflinge an der in Kapitel 3.2.3
beschriebenen Priifmaschine durch einen 3-Punkt Biegeversuch mit einer Stiitzweite von
160 mm und einer Priifgeschwindigkeit von 100 mm/s bei Raumtemperatur wieder in ihre
Ursprungsgeometrie riickgebogen. Jeweils zwei Prifkérper pro Material wurden
anschlieBend eine Stunde in der rlickdeformierten Position gehalten und zwei wurden zur

Ermittlung des Relaxationsverhaltens flir 24 Stunden in der Endposition gehalten.

3.4.2 In radiale Richtung

Die Feststellung der radialen Eigenspannungen erfolgte ahnlich wie jene der axialen,
wobei anstatt der streifenférmigen Priflinge, wie in Kapitel 3.2.3, Kreisringsegmente aus
den Rohren hergestellt wurden (jeweils drei pro Material). Vor dem Herausschneiden des
120° Segments des Kreisrings wurden die Pruflinge abgelichtet um den
Ausgangsdurchmesser der Ringe digital bestimmen zu kénnen. AnschlieBend wurden die
Segmente bei Raumtemperatur (23°C, 50% rel. F.) ebenfalls fir acht Wochen frei
verformbar gelagert, wodurch sich infolge der Eigenspannungen der Durchmesser der
Ringsegmente verringerte. Diese Verringerung des Radius wurde direkt nach dem
schneiden, nach 1 und 5 Tagen sowie nach 1, 2, 3, 4 (genauer nach 29 Tagen), 5, 6, 7
und 8 Wochen festgehalten.

Nach der achtwdchigen Lagerung der Segmente wurden die Priflinge auf der, in
Kapitel 3.2.3 beschriebenen, Prifmaschine durch einen Zugaufsatz bei Raumtemperatur
mit 100 mm/s in ihre Ursprungsgeometrie rickdeformiert. Zwei Versuche pro Material
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verblieben anschlieBend flir 24 Stunden in der Endposition, um das Relaxationsverhalten
charakterisieren zu kénnen, wahrend der dritte Versuch nach einer Stunde beendet

wurde.

Die Ergebnisse der Relaxationsversuche (axial sowie radial) wurden mit Hilfe eines
linearen Fits auf acht Wochen, was der Liegezeit der Priiflinge entsprach, extrapoliert und
in die Formeln (Kapitel 2.2.2) zur Ermittlung der axialen und radialen Eigenspannungen
eingesetzt, wobei die Ergebnisse der axialen Eigenspannungen lediglich als Vergleich der
vier gewahlten Materialien angesehen werden kann. Die errechneten radialen
Eigenspannungen wurden wie in Kapitel 2.2.2 beschrieben mit der Korrektur fir
dickwandige Rohre kalkuliert und anschlieBend gegeniibergestellt. Da bei dieser
Berechnung die Eigenspannungsverteilung als linear angesehen wird, tatsachlich aber
einem anderen Verlauf folgt (Abbildung 2.4) wurden diese ineinander umgerechnet. Dafir
wurde die Differenz der maximal auftretenden Eigenspannungen der korrigierten,
vereinfachten Berechnung in Zug- und Druckbereich ermittelt. Diese Differenz wurde als
Ausgangswert flir die Differenz der wahren Spannungsverteilung mit einem Verhaltnis von
2:1 von Druckspannungen an der AuBenseite zu Zugspannungen an der Rohrinnenseite

aufgetragen.

3.5 Schadigungsverhalten von verstarktem Polypropylen

Die Untersuchungen des Schadigungsfortschritts in Rohrwerkstoffen wurden anhand eines
ausgewahlten, verstarkten Rohrwerkstoffs (MSwb) durchgefiihrt. Bei Vorversuchen wurde
festgestellt, dass sich in verstarkten PP-Werkstoffen nicht der physikalische Riss
ausbreitet. Stattdessen bildet sich vor der Rissspitze eine Schadigungszone aus, welche im
Laufe des Experiments weiterwachst. Erst gegen Ende des Versuchs kommt es zu einem
raschen Versagen des Prifkorpers durch ein schnelles Wachsen des physikalischen Risses.
Um das Wachstum der Schadigungszone wahrend Ermidungsversuchen bei
Raumtemperatur beobachten zu kdnnen, wurden CRB Prifkdrper (Kapitel 3.2.4) mit
unterschiedlichen Parametern jeweils nach unterschiedlich vielen Zyklen abgestoppt
(Prifmaschine Kapitel 3.2.4). Wahrend der Versuche wurde die Aufweitung des Anrisses
(,Crack Opening Displacement®-COD oder auch d8) mit Hilfe von Extensiometern
mitverfolgt. Die verschiedenen Parameter, sowie die Zyklenzahlen, nach welchen die
Versuche gestoppt wurden, sind in Tabelle 3.2 abgebildet. Das R-Verhaltnis beschreibt
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das Verhdltnis zwischen der Maximal- und Minimalkraft der periodischen Sinus-
Schwingung (R=Fpin/Fmax)-

Tab. 3.2: Parameteribersicht und Zyklenzahlen zur Risswachstumsbestimmung.

Maximalkraft [N] R-Verhaltnis [-] Zyklenzahlen [Mio. Zyklen]
1800 0,1 0/001/01/05/1
1700 0,1 0/001/01/05/1/3,3
1700 0,3 0/05/1/2/3
1700 0,5 0/05/1/2/3

AnschlieBend an die zyklischen Versuche wurden die Prifkérper mit Hilfe der
Prifkorpersage (Kapitel 3.2.6.1) gekiirzt. Im nachsten Schritt wurde der verkirzte Priifling
durch Wasserstrahlschneidetechnik der Lange nach geviertelt um einen Einblick auf die so
entstandene Schadigungszone an acht Positionen entlang des Umfangs zu ermdglichen
(Abbildung 3.15). Um die Schadigung besser sichtbar zu machen, wurden die acht
Probeflachen poliert und anschlieBend unter dem Mikroskop (Kapitel 3.2.5) mit 20-facher
VergroBerung untersucht. Es wurde die Lange der Schadigungszone an allen acht
entstandenen Schnittflachen normal zur Prifkdrperoberfliche und die maximal
auftretende Risslange vermessen. Die dadurch gefundenen Ergebnisse lieferten die
Abhangigkeit der Lange der Schadigungszone von der Maximalkraft sowie des R-

Verhaltnisses.

5la
|

Abb. 3.15: Darstellung des Schnittbildes der CRB-Prifkérper mit den acht dadurch
entstehenden Schnittflachen.
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AbschlieBend wurde eine Nachgiebigkeitskalibrierung durchgefiihrt. Dabei wurden die
maximale und die mittlere Lange der Schadigungszone Uber die Priifkdérpernachgiebigkeit
in einem Diagramm aufgetragen. Die Prufkorpernachgiebigkeit errechnete sich aus der
Division von Ad durch die Differenz der Maximal- zur Minimallast (AF) des Experiments.
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4 ERGEBNISSE UND DISKUSSION

4.1 Mechanische Langzeiteigenschaften

Zur Errechnung der mechanischen Langzeiteigenschaften wurden zwei unterschiedliche
Kennzahlen an zwei Priifstanden ermittelt und miteinander verglichen. Diese waren der

Zug-Kriechmodul und die zeitabhangige Querkontraktionszahl.

Zur korrekten Bestimmung der Kriechmoduln mittels SIM Methode, muss der Einfluss der
Warmeausdehnung quantifiziert werden. Dazu wurde, wie in Abbildung 4.1 flir MSwb
dargestellt, die richtungsabhdngige Warmeausdehnung der Werkstoffe bei einer

Aufheizrate von 5 K/min bestimmt.
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Abb. 4.1: Verlauf der Warmeausdehnung Uber die Temperatur anhand von MSwb bei
einer Referenztemperatur von 33°C und einer Aufheizrate von 5 K/min.

Die durchgehenden Linien in Abbildung 4.1 stellen die gemessenen Werte an der TMA-
Maschine dar, wahrend die strichlierten Linien den linearen Fit (Extrapolation) der Werte
zwischen einer Temperatur von 33 und 45°C entsprechen. Diese Fits entsprechen nicht
den tatsachlichen Verlauf des Warmeausdehnungskoeffizienten, sondern nur
Naherungswerten. Diese erhaltenen Werte waren wichtig, um im anschlieBenden

Kriechversuch auch Ergebnisse fiir 23°C zu erhalten.
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Es ist klar ersichtlich, dass der Wert der Querdehnung signifikant héher liegt als jener der
Langsdehnung. Der niedrigere Wert kommt dadurch zu Stande, dass sich durch die
spritzgegossenen Priifkorper die Polymerketten in Langsrichtung orientierten [6].

Die in Tabelle 4.1 dargestellten Werte geben die Warmeausdehnungen in Prozent flr die

relevanten Temperaturen bei einer Bezugstemperatur von 33°C wieder.

Tab. 4.1: Warmeausdehnungen der Materialien in Quer- und Langsrichtung.

Material | Richtung Warmeausdehnung [%]

- - 23°C* 33°C 43°C 53°C 63°C
Langs -0,048 0 0,048 0,104 0,160

"e Quer -0,102 0 0,102 0,223 0,354
Langs -0,041 0 0,041 0,089 0,141

MSwb

Quer -0,096 0 0,096 0,215 0,355

Langs -0,097 0 0,097 0,214 0,353

' Quer -0,143 0 0,143 0,296 0,444
Langs -0,042 0 0,042 0,085 0,125

A Quer -0,145 0 0,145 0,306 0,465

* ... extrapolierte Werte mittels linearem Fit

4.1.1 4-fach Kriechpriifstand

Als erstes wurde der Kriechmodul mit Hilfe der SIM Methode an einem Priifstand ohne
Kihlung bestimmt. In Abbildung 4.2 sind Kriechkurven des Materials MSwb flir eine

Referenztemperatur von 33°C dargestellt.
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Abb. 4.2: Anschauungsbild  ausgewerteter  Kriechkurven von  MSwb  bei
unterschiedlichen Spannungen und 33°C als Referenztemperatur.

Aufgrund der fehlenden Heizung und der niedrig auflésenden Kameras sind die
Unterschiede der Kriechmoduln bei niedrigen Temperaturen sowie geringen Dehnungen
sehr hoch. Es wurde beschlossen den Kriechmodul nach 50 Jahren zu vergleichen, da
dieser Wert fir die Lebensdauerabschatzung von Rohren von groBem Interesse ist. Die
Moduln naherten sich in diesem Bereich wieder an und es waren fir 2 und 4 MPa keine
signifikanten Unterschiede mehr zu erkennen. Dies lasst vermuten, dass der Kriechmodul
bei diesen Belastungen lastunabhdngig war und die Versuche innerhalb oder nahe des
linear viskoelastischen Bereichs der Werkstoffe durchgefihrt wurden [34]. Der Verlauf der
6 MPa Kurven lasst darauf schlieBen, dass diese nicht mehr im linear viskoelastischen
Bereich gemessen wurden. Die Auswertung der Kriechmoduln aller vier Materialien nach
50 Jahren ist in Abbildung 4.3 dargestellt.
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Abb. 4.3: Kriechmoduln der vier Materialien nach 50 Jahren bei 33°C als
Referenztemperatur.

Die in Abbildung 4.3 dargestellten Moduln zeigen eindeutig, dass das unverstarkte PP der
Innenschicht den niedrigsten Wert aufweist, wo hingegen die beiden mit Talkum und
Kreide verstarkten Mittelschichten die Maximalwerte erreichten. Die mit Wollastonit
verstarkte AuBenschicht befindet sich zwischen den anderen Werten. Die Auswertung der
Querkontraktionszahl p  wurde ebenfalls durchgefiihrt und ist in Abbildung 4.4
exemplarisch flr das Material MSwb dargestellt.

15

h]

a

1a| 50a

10

Querkontraktionszahl u [-]

FETTT BEETETTTT MEEE1 T BTN FEERTTTT AT ETTTT MR PRI BErAr R e | PRI B AR T
10 10° 10 10° 10° 10" 10° 10° 10" 10"
Zeit [s]

Abb. 4.4: Uberblick tiber p bei unterschiedlichen Spannungen fiir MSwb und 33°C.
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Wie in Abbildung 4.4 ersichtlich ist der Verlauf der Querkontraktionszahl ungewéhnlich, da
diese flr unverstarkte Thermoplastsysteme nicht negativ wird. Aufgrund des Umstandes,
dass sich an diesem Prifstand keine reproduzierbaren Ergebnisse fir die
Kriechmodulbestimmung finden lieBen, konnte in weiterer Folge auch keine
aussagekraftige Querkontraktionszahl ermittelt werden. Der in obiger Abbildung
dargestellte Verlauf wirde bedeuten, dass die Dicke eines Prifkdrpers bei axialer
Zugbelastung zunehmen wirde, was nicht der Fall ist. Dieser Verlauf legte die Vermutung
nahe, dass die Bezugstemperatur von 33°C das Ergebnis der Querkontraktionszahl
verfalscht hatte. Aus diesem Grund und aufgrund der groBen Schwankungen des
Kriechmoduls in Abbildung 4.1 wurde beschlossen ausgewahlte Versuche auf einem
anderen Prifstand mit Kihlung und hochauflésenden Kameras mit telezentrischen

Objektiven zu wiederholen.

4.1.2 5-fach Universalpriifmaschine

Durch die Tatsache, dass der Kriechmodul bei den in dieser Arbeit gewahlten Lasten
lastunabhangig sein sollte [34] und aus Zeitgriinden, wurden alle Materialien nur bei
4 MPa getestet. Einzige Ausnahme dabei war MSwb, welches als Vergleich zusatzlich noch
bei 6 MPa getestet wurde. In Abbildung 4.5 ist der Verlauf des Kriechmoduls von MSwb

exemplarisch dargestellt. Die dargestellte Kurve hat eine Referenztemperatur von 23°C.
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Abb. 4.5: Darstellung des Kriechmodulverlaufes von MSwb bei verschiedenen
Spannungen und 23°C als Referenztemperatur.
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Zu Beginn der in Abbildung 4.5 dargestellten Kurve sind die Schulterstabe kurzzeitig noch
unbelastet. Die beiden Kurven mit einer Belastung von 4 MPa sind sehr ahnlich, doch die
Vergleichsmessungen mit 6 MPa zeigen nach 50 Jahren bereits etwas andere Werte als
Versuche mit niedrigeren Belastungen. Dies kdnnte darauf hindeuten, dass die Priifungen
bei 6 MPa bereits auBerhalb der oberen Grenze des linear viskoelastischen Bereichs dieses
Werkstoffs liegen.

Wie in Kapitel 4.1.1 wurden auch an dieser Maschine die Werte der Kriechkurven nach
50 Jahren fir alle Materialien dargestellt und in Abbildung 4.6 miteinander verglichen.

Hierflir wurden die gemittelten Werte der Versuche mit einer Spannung von 4 MPa

IS AS

MSwb
Material [-]

gegeniibergestellt.
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Abb. 4.6: Werte des Kriechmoduls der vier Materialien nach 50 Jahren mit 23°C als
Referenztemperatur.

Kriechmodul [MPa]

Wie schon im vorherigen Kapitel beschrieben nimmt der Wert fir die Mittelschichten das
Maximum an, wahrend die Innenschicht das Minimum bildet. Der Kriechmodul von AS
liegt zwischen den Werten der anderen. Die Verstarkungsstoffe der Mittelschichten und
der AuBenschicht erhdhen die Steifigkeit des Materials [26].

Im Vergleich der beiden Prifstdnde ist auffdllig, dass die Werte der Kriechmoduln bei
23°C (Kapitel 4.1.2) hoher liegen als bei einer Referenztemperatur von 33°C
(Kapitel 4.1.1), was mit der besseren Beweglichkeit der Polymerketten bei hdheren

Temperaturen und dem schnelleren Kriechvorgangen zu erklaren ist. [35].
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Um auch die Unterschiede der Kriechmodulverlaufe der unterschiedlichen Materialien
gegenliber zu stellen, ist jeweils eine ausgewertete Kurve pro Material in Abbildung 4.7
dargestellt.
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Abb. 4.7: Gegenuberstellung der Kriechmodulverlaufe aller Materialien bei einer
Spannung von 4 MPa.

Wie in obiger Abbildung zu erkennen, unterscheiden sich die Verldufe der vier Materialien
nicht signifikant voneinander. Die Absolutwerte der Kriechmoduln sind teilweise eklatant
unterschiedlich (Abbildung 4.6).

Als Vergleich der Bestimmung von Kriechmoduln wurde eine 8-tdgige Messung des
Kriechmoduls mittels der klassischen Methode (Kapitel 2.3) bei 23°C an dem 5-fach
Kriechprufstand durchgefiihrt und mit den Ergebnissen der SIM Methode an der selben
Maschine verglichen. Abbildung 4.8 zeigt exemplarisch den Verlauf der beiden SIM
Messungen im Vergleich mit der Vergleichsmessung bei einer Belastung von 4 MPa und

einer Temperatur von 23°C.
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Abb. 4.8: Gegenlberstellung der Ergebnisse der beschleunigten Kriechversuche mit
jenen des klassischen Kriechexperiments fiir AS bei 4 MPa und 23°C.

Die oben dargestellte Abbildung zeigt, dass die beiden unterschiedlichen Methoden im
untersuchten Zeitfenster dieselben Ergebnisse liefern. Es scheint, dass die SIM Methode
somit als Alternative fur die herkdmmlichen Kriechmodulversuche verwendet werden
kann, wie auch in Abbildung 4.8 gezeigt. Durch die lange Priifzeit von herkémmlichen
Kriechversuchen kann es im Gegensatz zur SIM wahrend der Messungen zur
physikalischen Alterung der Materialien kommen, wodurch die Verldufe der SIM-Methode
und aus herkdmmlichen Kriechpriifungen auseinanderdriften [18]. Dieser Verhalt wird
durch die SIM nicht abgebildet, da wahrend der Auswertung der SIM Methode nur die
Abnahme des Moduls Uber die Zeit ohne Alterung beschrieben wird. Aufgrund der
mehrmaligen empirischen horizontalen Verschiebung der Kurven ist es jedoch ratsam die
gefundenen Ergebnisse zumindest mit einer weiteren herkémmlichen Kriechkurve zu

vergleichen.

Nach den Untersuchungen der Kriechmoduln wurden die Querkontraktionszahlen der
Materialien untersucht. In Abbildung 4.9 ist jene der Mittelschicht MSwb bei 4 MPa und

einer Bezugstemperatur von 23° C als Exempel grafisch dargestellt.
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Abb. 4.9: Uberblick tiber den Verlauf von p von MSwb bei einer Referenztemperatur
von 23°C.

Die Auswertung der Querkontraktionszahlen zeigte , dass diese Kennzahl zu Beginn der
Experimente konstant blieb und zu einem spateren Zeitpunkt begann leicht zu steigen
was sich auch mit Erkenntnissen in der Literatur deckt [19]. Das leichte ansteigen von p
im Fortlauf des Experiments kdnnte mit den Orientierungen in den spritzgegossenen
Prifkérpern zusammenhangen. Durch die hohe Orientierung in Langsrichtung wird diese
ab einem bestimmten Punkt im Versuch behindert, wahrend die Querdehnung

ungehindert zunehmen kann.

Um im nachsten Kapitel die Eigenspannungen in den Rohren bestimmen zu kénnen, war
es notwendig die zeitabhdngige Querkontraktionszahl p(t) fur die vier Materialien zu
bestimmen. Tabelle 4.2 zeigt die Querkontraktionszahlen der Werkstoffe nach acht

Wochen, was der Liegezeit der Prifkdrper zur Eigenspannungsanalyse entsprach.

Tab. 4.2: Auswertung der Querkontraktionszahlen aller Materialien nach acht Wochen.

MS MSwb IS AS

H() 0,35 0,3 0,4 0,35

Die in Tabelle 4.2 dargestellten Querkontraktionszahlen wurden aus den Kurven der SIM-
Methodik herausgelesen. Aufgrund der groBen Schwankungsbreite der Werte wurde der
Wert fur acht Wochen gemittelt.
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Obwohl die in Tabelle 4.2 dargestellten Werte physikalisch realistisch waren, wurden
Messungen mittels klassischer Kurzzeit-Zugversuche durchgefiihrt. Die Materialien wurden
einem nach ISO 527 standardisierten Prifverfahren unterzogen und anschlieBend
lichtmikroskopisch untersucht (Abbildung 4.10).

a)

Abb. 4.10: Lichtmikroskopische Aufnahmen des Zugprifkérpers nach dem Test bei
12,5-facher (a) und 7-facher (b) VergroBerung.

Wie auf obigen Bildern zu erkennen, ist wahrend der Zugversuche bei allen vier
Materialien die Oberflaiche vom Kern abgeplatzt. Wahrend der Abkihlphase von
spritzgegossenen Prifkdrpern kommt es zur Ausbildung von zwei morphologisch
unterschiedlichen Zonen welche schlecht aneinander Haften [6]. Dieser Effekt wird durch
die héhere Viskositat von extrusions-optimierten Materialien noch verstarkt. In den
durchgeflihrten Zugversuchen platzte bei hohen Verformungen die Oberflache
(Abbildung 4.10a) ab und im restlichen Experiment wurden die Kennwerte des Kerns
(Abbildung 4.10b) bestimmt. Dies bedeutet, dass bei niedrigen Verformungen der
gesamte Prufkdrper vermessen wurde, wahrend bei hoheren Dehnungen (oberhalb der
FlieBspannung) die AuBenhaut aufreiBt und nur noch der Kern des Priflings gemessen
wird. Eine Erkldrung fur dieses Verhalten liefern die im Material eingefrorenen
Orientierungen, welche in der AuBenschicht durch die Dehnstrémungen wahrend des
Produktionsprozesses sehr viel héher sind als jene im Prifkdrperinneren. Durch die
hohere Vororientierung reiBt die AuBenschicht im Zugversuch schneller als die
Innenschicht, in welcher sich die Molekiilketten noch verstrecken kénnen.

Trotz der Problematik des, auf die Oberflache der Priifkdrper, aufgespriihten Musters,
welche bei hohen Verformungen abplatzt, kénnen die ermittelten Ergebnisse als
realistisch angesehen werden. Die kalkulierten Werte ergaben sich ausschlieBlich aus
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beschleunigten Kriechversuchen, bei welchen nur geringe Dehnungen auftraten
(kleiner 2%), bei dem das oben beschriebenen Phanomen noch nicht auftritt.

4.2 Eigenspannungsanalyse

Zu Beginn der Eigenspannungsanalyse wurden die Prifkérper wie in Kapitel 3.2.3
prapariert. AnschlieBend lagerten sie acht Wochen um sich frei deformieren zu kénnen.
Wahrend dieser Zeit wurden in bestimmten Abstédnden Bilder aufgenommen um die
Deformation in Abhangigkeit der Zeit darstellen zu kdnnen.

4.2.1 In axiale Richtung

In Abbildung 4.11 ist die zeitliche Deformation der streifenférmigen Priifkérper innerhalb
von acht Wochen veranschaulicht, wobei die gemessene Deformation der Durchbiegung

des Priifkorpers in Millimetern entspricht.

Durchbiegung [mm]
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Abb. 4.11: Darstellung der Deformationen an den streifenférmigen Prifkorpern aller
vier Materialien bei Raumtemperatur lber die Zeit.

Wie in obiger Abbildung dargestellt, ist die Deformation der verstarkten Materialien
behindert, weshalb sie die Minimalwerte bilden, wohingegen die unverstarkte
Innenschicht sehr groBe Deformationen aufweist. Das Niveau von MS und MSwb ist gleich

niedrig, wahrend AS sich etwas starker verformt. Die Verldufe der Durchbiegung korreliert
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mit den im vorigen Kapitel gefundenen Kriechmoduln der Materialien, wobei die
Durchbiegung umso kleiner ist, je hdher der Kriechmodul liegt.

Des Weiteren ist zu erkennen, dass aufgrund der Eigenspannungen die Verformung zu
Beginn der Liegezeit schneller ablauft als zu einem spateren Zeitpunkt, da sich im Laufe
der Zeit durch die Verformung auch die im Material enthaltenen Eigenspannungen
abbauen.

4.2.2 In radiale Richtung

Die Deformation der Kreissegmentprifkdrper beschreibt die Abnahme des

AuBendurchmessers im zeitlichen Verlauf (Abbildung 4.12).
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Abb. 4.12: Durchmesserabnahme der kreisringsegmentférmigen  Priflinge  bei
Raumtemperatur wahrend der Liegezeit.

Der in Abbildung 4.12 graphisch dargestellte Verlauf der Verformung aufgrund von
radialen Eigenspannungen deckt sich mit den Erkenntnissen aus Kapitel 4.2.1, wobei sich
die beiden Mittelschichtmaterialien sehr &hnlich verhielten und das Minimum an
Verformung aufwiesen. Das unverstarkte Innenschichtmaterial wies die groBten

Deformationen auf und die AuBenschicht lag zwischen den beiden Maximalwerten.

Ahnlich wie bei den Deformationen infolge der axialen Eigenspannungen liefen auch die
Verformungen durch radiale Eigenspannungen zu Beginn der Experimente schnell ab. Im

Laufe der Versuche nahm diese Geschwindigkeit ab.
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Nach einer Liegezeit von acht Wochen, innerhalb der sich die Priifkdrper frei deformieren
konnten, wurden sie in ihre Ausgangsgeometrie zuriickgebogen. Parallel wurde die Kraft,
die benétigt wurde um den Priifling zuriickzubiegen, mitaufgenommen. In Abbildung 4.13
ist der zeitliche Verlauf der Kraft in einem 24-Stunden Versuch des Materials AS bei
Raumtemperatur dargestellt.
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Abb. 4.13: Kraftverlauf eines 24-Stunden Rickbiegeversuchs von AS bei
Raumtemperatur bei einer Priifgeschwindigkeit von 100 mm/s.

Wie in obiger Grafik zu sehen, steigt die Kraft bis zum Erreichen der Ausgangsgeometrie.
AnschlieBend wurde diese Position fur 24 Stunden gehalten, wobei die Kraft im Verlauf

dieser Zeit abnahm (Relaxation [10]).

Durch die aus den vorhergehenden Versuchen gefundenen Werte wurden, durch die
Formeln in Kapitel 2.2, die axialen sowie radialen Eigenspannungen der Materialien fur
dinnwandige Rohre berechnet. Weiters wurde fir die radialen Eigenspannungen die
Korrektur  flir dickwandige Rohre durchgefiihrt.  Abbildung 4.14 zeigt die
Gegenuberstellung der Materialien fiir dinnwandige, beziehungsweiBe dickwandige
Rohre. Dabei ging der in Kapitel 2.2 erwahnte Langenkorrekturfaktor mit 1 ein, da die
Grenzlange nicht Gberschritten wurde. Die Querkontraktionszahlen wurden aus Kapitel 4.1

tUbernommen.
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Abb. 4.14: Gegenuberstellung der dinnwandigen axialen und radialen
Eigenspannungen aller Materialien bei Raumtemperatur sowie der
korrigierten radialen Spannungen fiir dickwandige Rohre.

Die in Abbildung 4.14 dargestellten Ergebnisse der axialen und radialen Eigenspannungen
der vier unterschiedlichen PP-Werkstoffe flir diinnwandige Rohre zeigen, dass die mit
Talkum und Kreide verstarkten Materialien die hdchsten Eigenspannungswerte aufweisen
und die beiden anderen Werkstoffe etwas niedrigere Eigenspannungen besaBen. MS
besitzt in radiale Richtung mit etwa 7 MPa die maximalen Werte. Durch den in
Kapitel 2.2.2 gefundenen Zusammenhang der Eigenspannungen fir didnn- und
dickwandige Rohre fallt dieser Wert durch die Korrektur auf 4,5 MPa ab.

Weiters fallt auf, dass die in Abbildung 4.14 errechneten Werte der diinnwandigen axialen
und radialen Eigenspannungen von AS unterschiedlich hoch sind. Dieser Unterschied lasst
sich moglicherweise mit dem Umstand erkldaren, dass AS mit Wollastonit verstarkt ist,
welches in Nadelform vorliegt. Durch den Extrusionsprozess werden diese nadelférmigen
Verstarkungsstoffe in axiale Richtung ausgerichtet und versteifen somit das Rohr in
axialer Richtung. Die beiden Mittelschichtmaterialien waren mit Talkum in Plattchenform
verstarkt, welcher sich auch durch den Herstellungsprozess ausrichtete, aber aufgrund
seiner Struktur sowohl Einfluss auf die axialen wie auch radialen Eigenspannungswerte
nahm. Die unverstdrkte Innenschicht hatte wegen ihrer gréBeren Homogenitat sehr
ahnliche Werte in beide gemessenen Richtungen. Ein weiterer Faktor, welcher das
Ergebnis beeinflusst haben kdnnte ist, dass bei den verstarkten Materialien die niedrigsten
Verformungen auftraten. Durch diesen Umstand wirkten sich eventuell auftretende Fehler
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bei den Riickdeformationen (Ubersteuern der Maschine, Messfehler,...) prozentuell
gravierender aus als bei den Versuchen mit héheren Verformungen. Aufgrund dieser
Tatsache kann es zu den hdheren Standardabweichungen der verstarkten Materialien

wahrend axialer Eigenspannungsmessungen gekommen sein.

Um die realen Eigenspannungswerte abschdtzen zu kdnnen, wurden die Werte der
korrigierten Eigenspannungen herangezogen und flir die reale Spannungsverteilung
(Kapitel 2.2.1) adaptiert. Dies bedeutete fir MS, welches nach der Korrektur fir
dickwandige Rohre Eigenspannungen von 4,5 MPa sowohl in Zug- als auch in
Druckrichtung besitz, eine Gesamtdifferenz von 9 MPa. Die korrigierten Werte fir
dickwandige Rohre sind mit jenen von Polyethylen vergleichbar [9]. Mittels der Verteilung
fur die wahre Eigenspannung in Rohren ergibt dies eine Zugspannung von 3 MPa an der
Rohrinnenseite und 6 MPa Druckspannung an der AuBenseite. In Tabelle 4.3 sind die
radialen Eigenspannungswerte fiir alle vier Materialien mit Hilfe der wahren

Eigenspannungsverteilung dargestellt.

Tab. 4.3: Errechnete radiale Eigenspannungen der Materialien mit dem wahren Verlauf.

MS MSwb IS AS
Zugspannung (MPa)* 3,0 3,0 2,0 2,5
Druckspannung (MPa)* 6,0 6,0 4,0 4,5

* ... kalkulierte Werte auf 0,5 MPa gerundet

4.3 Schadigungsverhalten von verstarktem Polypropylen

Die Ausbreitung der Schadigungszone in CRB-Prifkdrpern aus MSwb bei zyklischer
Belastung wurde untersucht. Hierfir wurden die Priflinge mit unterschiedlichen
Zyklenzahlen angeschwungen, danach aus der Maschine ausgespannt, zerteilt und die
Ldnge der Schadigungszone vor dem Anriss unter dem Mikroskop vermessen
(Abbildung 4.15).
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a)

Abb. 4.15: Foto der Schadigungszone in MSwb nach 1 Mio. Zyklen mit 1800 N
Maximallast und einem R-Verhdltnis von 0,1 bei Raumtemperatur mit 20-
facher VergroBerung (a) und vermessen (b).

Der urspriingliche Anriss des Materials ist wahrend des Tests nicht weitergewachsen,
stattdessen hat sich vor der Rissspitze eine Schadigungszone gebildet, die durch das
Material wachst. Diese Zone besteht aus bereits geschadigtem Material, ist aber noch zdh
genug um ein Risswachstum zu behindern. Wie in der obigen Abbildung zu erkennen,
wurde die Lange der Schadigungszone einmal normal zur Oberflache und einmal die
wahre Lange vermessen. Die in den nachfolgenden Abbildungen (4.16 und 4.17)
verwendeten Werte entsprechen den wahren Abmessungen der Schadigungszonen.

Im ersten Schritt dieser Untersuchungen wurde die Ausbreitung der Schadigungszone
anhand von zwei verschiedenen Maximallasten, aber bei gleichem R-Verhadltnis bei
Raumtemperatur untersucht. AnschlieBend wurden die Ergebnisse fiir die jeweils acht
Ergebnisse je Prifkdrper wieder so zusammengesetzt, dass ein Diagramm (ber den
gesamten Umfang des CRB-Priifkdrpers erstellt werden konnte (impliziter Ellipsenfit). Die
in diesen Experimenten gefundenen Ergebnisse sind in Abbildung 4.16 ersichtlich.
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Abb. 4.16: Fortschritt der Schadigungszone bei 1700 N (a) und 1800 N (b)
Maximalkraft und einem R-Verhaltnis von 0,1 bei Raumtemperatur.

Beide Abbildungen zeigen die stetige Abnahme des unbeschadigten Materials in der
Prifkérpermitte. Wahrend bei den Versuchen mit 1700 N die Ausbreitung der
Schadigungszone langsamer ablduft, wachst dieser Bereich bei 1800 N schneller. Des
Weiteren ist ein asymmetrisches Wachstum der Schadigungszone ersichtlich, welches mit
der Prifkoérperherstellung begriindet werden kann. Da die Prifkdrper aus den
Rohrwanden herausgedreht wurden, besitzen diese Uber den Radius verteilt ebenfalls

unterschiedliche Eigenspannungsniveaus.

In Abbildung 4.16a ist weiters dargestellt, dass nach 3,3 Millionen Zyklen ein GroBteil des
Prifkérperquerschnitts schon geschadigt wurde und nur noch ein geringer Teil des
Originalwerkstoffs vorhanden ist. Jedoch war auch in diesem Zustand noch kein

physikalisch offener Riss innerhalb der Schadigungszone erkennbar.

Weiters wurde die Abhadngigkeit des R-Verhadltnisses untersucht. Daflir wurde die
Entwicklung der gemittelten Schadigungszonenlange bei einer Belastung von 1700 N und
einem R-Verhaltnis von 0,1, 0,3 und 0,5 gegenubergestellt (Abbildung 4.17). Zusatzlich
wurden die fir diese Belastung zu erwartenden Versagenszyklenzahlen aus friiheren

Versuchen eingezeichnet.
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Abb. 4.17: Anderung der Schadigungszonenldnge bei 1700 N Maximallast und
unterschiedlichen R-Verhaltnissen Uber die Zyklenzahl bei Raumtemperatur.

Die Auswertung der Variation der R-Verhadltnisse lasst keine eindeutigen Schliisse auf
Abhangigkeiten zu, da hierfiir noch weitere Versuche notwendig waren. Es sind trotzdem
bereits Tendenzen zu erkennen, welche durch weiterflihrende Versuche verifiziert werden
mussen. Die Kurven verlaufen bei allen drei R-Verhdltnissen ahnlich. Zu Beginn der
Experimente wachst die Lange der Schadigungszone sehr schnell. Im weiteren Verlauf des
Tests verlangsamt sich dieses Wachstum und nimmt schlieBlich einen konstanten Wert an.
Gegen Ende der Untersuchung beginnt der physikalische Riss schlagartig zu wachsen und

es kommt zu einem raschen Versagen des Priflings.

Im Vergleich der R-Verhaltnisse scheint es so als wiirde ein héheres R-Verhaltnis, und

(1+R)

damit einhergehende hoéhere Mittelspannung (o, = Umax'T) dazu fiihren, dass das

konstante Wachstum der Schadigungszonenlange bei héheren Zyklenzahlen und gréBeren
Schadigungszonenlangen einsetzt als bei Tests mit geringerem R-Verhadltnissen. Des
Weiteren ist zu erkennen, dass ein Versuch mit niedrigem R-Verhaltnis friiher versagt als
jener mit einem hdheren R-Verhdltnis. Dies ist darin begriindet, dass die
Spannungsdifferenz (Ao = 0,,4x - (1 — R)) bei niedrigen R-Verhaltnissen groBer ist als bei
groBen [36], wodurch sich die Schadigungszone zu Beginn des Experiments schneller

ausbreitet und das Material schadigt.

Zusatzlich zur Auftragung der Schadigungsldange in Abhangigkeit von der Zyklenzahl

wurde fir die beiden anderen R-Verhdltnisse (0,3 und 0,5) ebenfalls, wie in
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Abbildung 4.16 veranschaulicht, der Fortschritt der Schadigungszone (ber den

Prifkoérperquerschnitt aufgetragen und ist in Abbildung 4.18 dargestellt.
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Abb. 4.18: Fortschritt der Schadigungszone von MSwb bei Raumtemperatur, 1700 N
und einem R-Verhaltnis von 0,3 (a) und 0,5 (b).

Wie in Abbildung 4.17 ist auch in Abbildung 4.18 zu erkennen, dass sich die
Schadigungszone zu Beginn der Experimente schneller ausbreitet. Mit Fortlauf der Tests
wurde die Ausbreitungsgeschwindigkeit langsamer, bis sie Uber weite Strecken des
Experiments konstant anstieg. Diese Lange war in Versuchen mit hdherem R-Verhadltnis

groBer als bei jenen mit niedrigerem R-Verhaltnis.

AbschlieBend zu dieser Thematik wurde eine Nachgiebigkeitskalibrierung durchgefiihrt,
bei welcher die Risslangen liber die Prifkdrpernachgiebigkeit (Kapitel 2.4) aufgetragen
wurde. Abbildung 4.19 zeigt diese Abhangigkeit sowohl mit den Maximalwerten der
gemessenen Schadigungszonenlangen und Prifkdrpernachgiebigkeiten, als auch mit den
gemittelten Werten Uber den gesamten Prifkérperumfang bei einer Maximallast von

1700 N und unterschiedlichen R-Verhaltnissen bei Raumtemperatur.
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Abb. 4.19: Nachgiebigkeitskalibrierung bei einer Maximallast von 1700 N, Variation der
R-Verhaltnisse und Raumtemperatur.

Wie in obiger Abbildung zu erkennen, sind die Ergebnisse der in dieser Arbeit
durchgefiihrten Experimente sehr ahnlich, da sich die Nachgiebigkeit wahrend der Tests
in diesem Bereich nur minimal andert und daher schwer zu messen ist. Daher lassen sich
noch keinerlei Abhdngigkeiten und Rickschllisse ableiten. Hierflr ware es notwendig, wie
bei R=0,1 ersichtlich, weiterflihrende Experimente mit hoheren Zyklenzahlen
durchzufiihren und die Abbildung 4.17 und 4.19 damit zu vervollstandigen. Die
Nachgiebigkeit des Prifkdrpers beginnt sich signifikant zu andern, wenn der physikalische

Riss zu wachsen beginnt.
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5 ZUSAMMENFASSUNG, SCHLUSSFOLGERUNGEN UND
AUSBLICK

In dieser Studienarbeit sollten verschiedene Methoden getestet werden um
unterschiedliche Langzeitkennwerte und Versagenskriterien in PP-Rohrwerkstoffen
bestimmen zu kénnen. Die vier untersuchten Materialien waren ein ungefilltes, ein mit

Wollastonit, und zwei mit Talkum und Kreide verstarkte PP Varianten.

Zu Beginn der Untersuchungen wurden die mechanischen Langzeiteigenschaften anhand
des Kriechmoduls sowie der Querkontraktionszahl (iber die Zeit bestimmt. Hierfir wurde,
im Gegensatz zu herkdbmmlichen Tests, die ,Stepped Isothermal Method" (SIM Methode)
herangezogen, bei welcher die Prifkdrper im belasteten Zustand jeweils fir 24 Stunden
von 23°C in 10° Schritten bis 63°C gepriift wurden. Aus den in 7 Tagen gefundenen
Werten konnte anschlieBend der Langzeitkriechmodul, beziehungsweise die
Querkontraktionszahl auf 50 Jahre kalkuliert werden. Dabei handelt es sich um wichtige

Kennwerte um die Lebensdauer der Rohre gewahrleisten zu kdnnen.

Die Ergebnisse der Kriechmodulbestimmung mit Hilfe der SIM Methode zeigen, dass der
dltere 4-fach Kriechpriifstand flir diese Art von Experimenten eher ungeeignet ist, da die
Ergebnisse sehr stark streuen, was eine Folge der nicht vorhandenen Kiihlung sowie der
grobauflésenden Kameras ist. Die Werte des 5-fach Kriechpriifstandes sind hingegen
reproduzierbar und bei 2 und 4 MPa groBteils lastunabhdngig, da sich die Versuche im
linear viskoelastischen Bereich bewegten [17]. Die Werte der verstarkten Mittelschichten
bildeten die Maximalwerte und jene der ungefillten Innenschicht das Minimum der
Versuche. Der Wert fir die AuBenschicht lag zwischen den Maximalwerten. Die
gefundenen Kriechkurven wurden mit jenen aus klassischen Kriechversuchen verglichen,
wobei die unterschiedlichen Testmethoden vergleichbare Ergebnisse flir das untersuchte
Zeitfenster lieferten.

Die Auswertung der Querkontraktionszahl Uber die modifizierte Zeitachse der
Kriechversuche ergab, dass y am Anfang der Versuche einen konstanten Level hielt und
zu einem spateren Zeitpunkt des Experiments begann leicht zu steigen. Bei der Ermittlung
der Querkontraktionszahl nach acht Wochen, was der Liegezeit der Priflinge zur
Ermittlung der Eigenspannungen entsprach, lagen alle vier Materialien auf sehr ahnlichem
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Niveau, wobei die Innenschicht das hdchste y aufwies und MSwb das niedrigste. Diese
auswertbaren Untersuchungen waren, wie die des Kriechmoduls, ebenfalls nur am 5-fach

Kriechprifstand mdglich.

Die Ergebnisse der mechanischen Langzeiteigenschaften missen auf jeden Fall, infolge
der mehrmaligen empirisch gefundenen Verschiebung der Kurven kritisch hinterfragt
werden und sollten, wie in dieser Arbeit geschehen, immer mit klassischen
Vergleichsversuchen abgeglichen werden. Des Weiteren ergaben Nachuntersuchungen,
dass die Oberflachen der spritzgegossenen Schulterstédbe im Zugversuch abplatzten. Die
in dieser Arbeit verwendete Methode der optischen Auswertung mittels aufgesprihter
Muster ist aufgrund der niedrigen Dehnungen dennoch zuldssig. Bei hohen Dehnungen
muss hingegen ein anderes Verfahren zur Ermittlung der Deformationen verwendet
werden, da ansonsten nur die Eigenschaften der Oberflache der Priiflinge untersucht

werden und nicht die der gesamten Schulterstabe.

Die in dieser Arbeit verwendete SIM Methode zeigt groBes Potential um in Zukunft zur
Vorhersage von mechanischen Langzeiteigenschaften in unverstarktem und verstarktem
Polypropylen verwendet zu werden. Die Ergebnisse sollten jedoch immer mittels

klassischer Kriechversuche Uberprift und verglichen werden.

Zur Bestimmung der Eigenspannungen wurden zur Analyse der axialen Eigenspannungen
Streifen langs aus den Rohren geschnitten. Zur Feststellung der radialen
Eigenspannungen wurden Ringe vom Rohr abgetrennt und ein Segment mit einem Winkel
von 120° entfernt. Diese Streifen und Kreisringsegmente wurden daraufhin flr acht
Wochen so gelagert, dass sich infolge der im Material enthaltenen Spannungen deren
Originalgeometrie deformierte. Diese Veranderungen der Abmessungen wurden bildlich
festgehalten. Nach der Liegezeit von acht Wochen wurden die Streifenprifkdrper mit Hilfe
eines 3-Punkt Biegeversuches wieder in ihre Ausgangsgeometrie rickdeformiert. Die
Kreisringsegmente wurden durch Zugversuche wieder zurtickgebogen. Nach Erreichen der
Endposition verharrten die Versuche noch flir 24 Stunden in dieser um das
Relaxationsverhalten messen zu kdnnen. Durch die in diesen Versuchen gefundenen
Werte sowie den Erkenntnissen aus den Tests zur Analyse der mechanischen
Langzeiteigenschaften konnten die in den Materialien enthaltenen axialen und radialen
Eigenspannungen bestimmt werden. Diese Werte galten jedoch nur flir diinnwandige
Rohre, bei denen die Eigenspannungsverteilung im Rohrquerschnitt als linear
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angenommen wurde. Die Ergebnisse der axialen Messungen wurden unverandert
gelassen und dienen daher nur zum Vergleich der unterschiedlichen Materialien. Die
radialen Eigenspannungen wurden um einen Faktor fir dickwandige Rohre korrigiert und
anschlieBend auf die wahre Eigenspannungsverteilung in PP-Rohren umgerechnet.

Durch die nadelférmigen Verstarkungsstoffe (Lénge ca. 100 pm, Durchmesser ca. 10 pm)
in der AuBenschicht und deren Ausrichtung wahrend der Produktion sind die Werte in
axialer und radialer Richtung unterschiedlich. Aufgrund der gréBeren Homogenitat der
drei anderen Materialien liegen deren Werte in axiale und radiale Richtung auf einem
ahnlichen Niveau. Die hdchsten Eigenspannungen wiesen die beiden verstarkten
Mittelschichten auf, wahrend die anderen beiden Materialien niedrigere Werte annahmen.
Da die Umrechnung der linearen Approximation der Spannungsverteilung zur wahren
noch nicht verifiziert wurde, gelten die radial errechneten Werte als Anhaltswerte und

dirfen nicht als absolut angesehen werden.

Zur Untersuchung des Schadigungsverhaltens von mit Talkum und Kreide verstarkten
Polypropylen wurden ,Cracked Round Bar" (CRB) Priifkérper in zyklischen Versuchen
angeschwungen und nach einer bestimmten Anzahl von Zyklen abgestoppt. AnschlieBend
wurden die Prifkdérper gekirzt, mittels Wasserstrahlschneidetechnik geviertelt, poliert und
die acht daraus entstandenen Schnittflachen unter dem Mikroskop untersucht. Daraufhin
konnte die Ausbreitung der Schadigungszone in Abhdngigkeit von der Mittelspannung und

des R-Verhdltnisses ermittelt, sowie eine Nachgiebigkeitskalibrierung durchgefiihrt werten.

Die mikroskopischen Untersuchungen der Ermidungsversuche zeigten eindeutig, dass
sich in Talk-verstarkten Prifkérpern nicht der Riss im Material ausbreitet. Stattdessen
bildet sich vor der Rissspitze eine Schadigungszone, welche durch das Material wachst.
Bei friheren Untersuchungen wurde festgestellt, dass sich bei unverstarktem PP infolge
des niedrigen E-Moduls der Riss bei Belastung weit 6ffnet und dadurch das Material vor
der Spitze verstreckt. Wenn die Verstreckung ein kritisches Niveau lbersteigt wachst der
physikalische Riss und der Prifkérper versagt [25]. Die in dieser Arbeit gefundenen
Ergebnisse deuten darauf hin, dass im verstarken PP-Werkstoff das Material vor der
Rissspitze ebenfalls gestreckt wird, sich aber der Riss aufgrund der hoheren Steifigkeit
nicht so weit 6ffnen kann und die Fibrillen dadurch nicht abreiBen. Da die Fibrillen nicht

reiBen, das Material aber dennoch schwachen, wachst die so entstehende
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Schadigungszone durch den Prifkdrper bis eine kritische Lange erreicht wird und dieser
anschlieBend rasch versagt.

Untersuchungen des Schadigungsverhaltens zeigen eindeutig eine Abhangigkeit des
Schadigungszonenwachstums mit der Maximalkraft. Die Auswertungen zum Einfluss der
R-Verhaltnisse lieBen den Schluss zu, dass das konstante Wachstum der Schadigungszone
mit hdheren R-Verhaltnissen bei groBeren Langen einsetzt, da mit dem R-Verhdltnis auch
die Mittelspannung ansteigt. Weiters wurde festgestellt, dass die Versuche mit niedrigeren
R-Verhadltnissen infolge der gréBeren Kraftamplitude friher versagten als jene mit
héheren R-Verhaltnissen. Die Anfertigung einer Nachgiebigkeitskalibrierung zeigte, bei
den in dieser Arbeit durchgefiihrten Versuchen, keinerlei definitive Abhangigkeiten, da die
durchgeflihrten Experimente im Diagramm sehr dhnliche Werte aufwiesen. Eine mdgliche
Erklarung hierfiir ist, dass sich in den durchgefiihrten Tests die Schadigungszonenldange
anderte nicht aber die Lange des physikalischen Risses. Die Priifkdrpernachgiebigkeit

andert sich merklich, sobald der physikalische Riss zu wachsen beginnt.

Die in dieser Arbeit angestellten Vermutungen zum Aufbau der Schadigungszone in
verstarktem PP sollten durch weitere Untersuchungen mit hochauflésenden Methoden
(REM, uCT, SAX/WAX,...) verifiziert werden. Die begonnene Gegenuberstellung der
gemessenen Risslangen mit der Prifkérpernachgiebigkeit in der
Nachgiebigkeitskalibrierung wird in weiterer Folge vervollsténdigt, indem noch mehr
Versuche mit hdéheren Zyklenzahlen und unterschiedlichen R-Verhaltnissen durchgefiihrt

werden, um die Abhangigkeit vom R-Verhaltnis besser gegentiberstellen zu kdnnen.
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