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Zusammenfassung

Ausschlaggebend flir die anwendungstechnische Bedeutung von Kunststoffrohren ist unter ande-
rem ihre auf Basis internationaler Normen nachgewiesene hohe Lebensdauer. Die Lebensdauer-
analyse erfolgt notwendigerweise auf Grundlage einer akzelerierten Priafung mit einer anschlie-
Renden Extrapolation des Materialverhaltens, wie sie in DIN EN ISO 9080 in Verbindung mit
DIN EN ISO 1167 beschrieben wird. Die grundsatzliche Eignung des Verfahrens ist durch langjah-
rige Pruf- und Praxiserfahrungen von nunmehr fast 60 Jahren belegt. Die Herstellung von Kunst-
stoffrohren erfolgt in der Regel durch Extrusion, welche eine Orientierung der Polymerketten, eine
unterschiedliche Verteilung des Kristallinitatsgrades tber der Rohrwand und eine unterschiedliche
Volumenkontraktion mit sich bringt. Die daraus resultierenden Eigenspannungen Uberlagern sich
im Betriebsfall mit den Spannungen infolge Innendruck. Die Auswirkungen von herstellungsbeding-
ten Eigenspannungen und deren spaterer Relaxation auf die Lebensdaueranalyse von Kunststoff-
rohren sind bisher nicht systematisch untersucht worden. Vor diesem Hintergrund stellt sich die
Frage, ob wund in welcher Form das Eigenspannungsniveau der in den Zeitstand-
Innendruckversuchen gemal DIN EN ISO 1167 im Rahmen der Lebensdaueranalyse gemal DIN
EN ISO 9080 verwendeten Probekoérper Einfluss auf die ermittelten Ergebnisse austbt.

Zur Klarung dieser Fragestellung wurde im Rahmen des Forschungsvorhabens ein umfangreiches
Programm von Uber 650 Zeitstand-Innendruckversuchen bei jeweils vier unterschiedlichen Pruf-
temperaturen und unter Bericksichtigung von Standzeiten bis zu 10 000 h durchgefiihrt. Untersu-
chungsgegenstand waren Kunststoffrohre aus drei unterschiedlichen Werkstoffen (Polyethylen und
zwei verschiedene Typen Polypropylen), mit zwei unterschiedlichen Abmessungen (63 mm und
110 mm) und zwei unterschiedlichen Eigenspannungsniveaus (normal und hoch). Die Prifergeb-
nisse aus den Zeitstand-Innendruckversuchen bei verschiedenen Temperaturen Gber das gesamte
Standzeitspektrum bildeten die Grundlage fur die Durchfihrung von Lebensdaueranalysen ent-
sprechend der Standardextrapolationsmethode je Werkstoff und Eigenspannungsniveau. Dabei
wurden sowohl die vorhergesagte mittlere Zeitstand-Innendruckfestigkeit o.tys(20 °C; 50 a) als
auch die untere Vertrauensgrenze fir die vorhergesagte Zeitstand-Innendruckfestigkeit o,p (20 °C;
50 a; 97,5) fur eine Extrapolationstemperatur T, von 20 °C und eine Extrapolationszeit t. von 50 a
ermittelt. FUr keinen der Werkstoffe lassen sich signifikante Unterschiede in Abhangigkeit vom Ei-
genspannungshiveau feststellen. Ganz im Gegenteil liegen die Unterschiede von weniger als
0,2 MPa im Bereich der Toleranz der Druckaufgabe wahrend der Zeitstand-Innendruckversuche.

Begleitend dazu werden die Eigenspannungen der verwendeten Probekdrper mittels der Methoden
nach Janson und Kleindienst ermittelt. Dabei konnten die unterschiedlichen Eigenspannungsni-
veaus mit beiden Methoden reproduzierbar qualitativ nachgewiesen werden. Fir die Probekérper
aus Polypropylen wurde ein deutlicher Unterschied von bis zu 1 MPa bzw. 1,5 MPa zwischen den
beiden Eigenspannungsniveaus festgestellt. Flr die Probekdrper aus Polyethylen konnten mittels
beider Methoden hingegen keine oder nur sehr geringe Unterschiede im Eigenspannungsniveau
ermittelt werden.

Mittels der weitergehenden werkstofftechnischen Charakterisierung und chemischen Analytik
konnte zudem eine Korrelation verschiedener untersuchter Parameter mit den Eigenspannungen
aufgezeigt werden.

Anhand der vorliegenden Ergebnisse lasst sich kein Einfluss des Eigenspannungsniveaus der in
den Zeitstand-Innendruckversuchen verwendeten Probekoérper auf die im Rahmen der Lebens-
daueranalyse gemafd DIN EN ISO 9080 in Verbindung mit DIN EN ISO 1167 ermittelten Ergebnis-
se und dementsprechend keine Auswirkungen der herstellungsbedingten Eigenspannungen und
deren spaterer Relaxation auf die Lebensdaueranalyse von Kunststoffrohren nachweisen.

Fir die beteiligten Forschungsstellen und insgesamt gilt damit:

Das Ziel des Forschungsvorhabens wurde erreicht.
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Abkirzungsverzeichnis

AiF Arbeitsgemeinschaft industrieller Forschungsvereinigungen ,Otto von Guericke® e.V.
ATR abgeschwachte Totalreflektion

BMWi Bundesministerium fur Wirtschaft und Technologie
cut, orthogonaler Mikrotomschnitt

cuty paralleler Mikrotomschnitt

DECHEMA  Gesellschaft fur Chemische Technik und Biotechnologie e.V.
DN Nenn-AulRendurchmesser

DSC Dynamische Differenz-Thermoanalyse

E1 normales Eigenspannungsniveau

E2 hohes Eigenspannungsniveau

FV Forschungsvorhaben

GfKORR Gesellschaft fur Korrosionsschutz e. V.

GPC GroRenausschlusschromatographie

HDPE Polyethylen hoher Dichte

IGF Industrielle Gemeinschaftsforschung

iPP isotaktischem Polypropylen

IR-Licht infrarotes Licht

MD Extrusionsrichtung

MFR Schmelze-Masseflielrate

ND Normale zur Extrusionsrichtung

PE Probekorper aus Polyethylen, HDPE, PE 100

PLM Polarisationsmikroskopie

PP1 Probekdrper aus Polypropylen, PP-H, a-nukleiert
PP2 Probekorper aus Polypropylen, PP-H, B-nukleiert
PP-H Polypropylen Homopolymer

RT Raumtemperatur

SDR Durchmesser-Wanddicken-Verhaltnis

SEM Standardextrapolationsmethode

TD Transversale zur Extrusionsrichtung

Z0 Probenreihe mit moglichst eigenspannungsfreien Probekdrpern
Z1 Probenreihe mit Probekérpern E1

Z2 Probenreihe mit Probekdrpern E2

MFTIR FTIR-Mikroskopie

a nach definierter Zeit gemessener Abstand der Markierungen
A Absorption

A praexponentieller Faktor

b Abstand zwischen den Markierung vor dem Sagen
c Korrekturfaktor

C4 bis ¢4 Modellparameter bzw. Regressionskoeffizienten

Co spezifische Warmekapazitat

d, Auflendurchmesser

dom mittlerer AuRendurchmesser

e Fehlervariable der Laplace-Gau3-Verteilung

€y,min minimale Wandstarke

Ea Aktivierungsenergie

Epc nach definierter Zeit gemessener Biegekriechmodul
F fur die Ruckverformung des Segmentes bendtigte Kraft
k Reaktionsgeschwindigkeit

ke Extrapolationszeitfaktor

K, Anteil der a-Modifikation

K Anteil der B-Modifikation
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Lénge des Hebelarms
Lange des Kunststoffrohrabschnittes
Anzahl der Prifergebnisse
Innendruck

Gaskonstante
Aulenradius

Innenradius

mittlerer Radius
Wanddicke

Standzeit

Temperatur
Extrapolationszeit
Extrapolationstemperatur
maximale Prifzeit
maximale Priftemperatur
Betriebstemperatur
Kristallinitatsgrad
spektrale Kristallinitat
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JAVERR absolute Differenz

Drel relative Differenz

AH, Enthalpieanderung

AH° Gesamtschmelzenthalpie

AT Temperaturdifferenz

o Prifspannung

0Oa, Axialspannung

OLTHS Mittelwertkurve der Zeitstand-Innendruckfestigkeit
OLpL untere Vertrauensgrenze fur die vorhergesagte Zeitstand-Innendruckfestigkeit
O; Radialspannung

Ot Tangentialspannung
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1 Problemstellung und Lésungsweg

Seit ihrer erstmaligen Produktion vor fast sechs Jahrzehnten haben Kunststoffrohre anwendungs-
technisch massiv an Bedeutung gewonnen und werden heute insbesondere in den Bereichen der
Trinkwasser- und Gasversorgung, der Abwassertechnik, der Sanitar- und Heizungsinstallation so-
wie der Industrierohrsysteme eingesetzt. [1] Ausschlaggebend fir diesen Erfolg sind nicht zuletzt
die geringen Herstellungskosten, der geringe bendtigte Verlege- bzw. Installationsaufwand und die
auf Basis internationaler Normen nachgewiesene hohe Lebensdauer. Im Bereich der Trinkwasser-
versorgung kommen als Werkstoffe beispielsweise Polyvinylchlorid, Polyethylen und vernetztes
Polyethylen zum Einsatz. Auf dem Gebiet der Sanitarinstallation finden unter anderem Poly-1-
buten, Polypropylen, vernetztes Polyethylen, Polyvinylchlorid und Polyethylen erhdhter Tempera-
turbestandigkeit Verwendung. Die Polyolefine Polyethylen und Polypropylen sind somit als Werk-
stoffe von besonderer Bedeutung.

Ein Versagen von Rohren, unabhangig aus welchem Werkstoff, fihrt in der Regel zwar nur zu ge-
ringen Primarschaden an der Installation selbst. Die Schadensbehebung kann sich aber, bei-
spielsweise bei erdverlegten Rohren, aufwendig gestalten. Zudem sind im Versagensfall Sekun-
darschaden, beispielsweise an Gebauden und Gebaudeeinrichtungen, nicht ausgeschlossen. Vor
diesem Hintergrund kommt der Qualifizierung von Rohren eine hohe Bedeutung zu, um die Ge-
brauchstauglichkeit des Rohres Uber die vorgesehene Gebrauchsdauer unter Bertcksichtigung der
Betriebsbedingungen und der durch sie verursachten Beanspruchungen sicherzustellen. Diese
Qualifizierung erfolgt auf dem Gebiet der Kunststoffrohre auf der Basis des entsprechenden inter-
nationalen Normenwerkes der International Organization for Standardization. Besonderen Stellen-
wert kommt dabei dem in DIN EN ISO 9080 ,Ermittlung der Zeitstand-Innendruckfestigkeit von
thermoplastischen  Werkstoffen durch statistische Extrapolation* in  Verbindung mit
DIN EN ISO 1167 ,Bestimmung der Widerstandsfahigkeit von Rohren aus Thermoplasten gegen
hydrostatischen Innendruck® (sogenannter Zeitstand-Innendruckversuch) beschriebenen Verfahren
fir die Lebensdaueranalyse von Kunststoffrohren zu. [2;3;4] Die grundsatzliche Eignung des in
DIN EN ISO 9080 / DIN EN ISO 1167 beschriebenen Verfahrens zur Lebensdaueranalyse von
Kunststoffrohren ist durch langjahrige Pruf- und Praxiserfahrungen von nunmehr fast 60 Jahren
belegt. Des Weiteren sind auf eine ungenigende Lebensdaueranalyse zuriickzufihrende, syste-
matische Schaden durch das Versagen von Kunststoffrohren nicht bekannt. Auch verschiedene,
zwischenzeitlich erfolgte Untersuchungen an bis zu 40 Jahre im Betrieb befindlichen Kunststoffroh-
ren legen keine gegenteilige Annahme nahe. [5;6]

Die Herstellung von Kunststoffrohren erfolgt in der Regel durch Extrusion, wobei die Formmasse
ein formgebendes Profilwerkzeug passiert und nachfolgend verschiedene Kalibrier- und Kihlstre-
cken durchlauft. Das formgebende Profilwerkzeug ruft dabei eine Orientierung der Polymerketten
hervor. Des Weiteren fiihrt der sich wahrend des Abkuhlungsprozesses innerhalb der Rohrwand
entwickelnde Temperaturgradient zu einer unterschiedlichen Verteilung des Kristallinitdtsgrades
Uber der Rohrwand. SchlieRlich bedingt der von auf’en nach innen fortschreitende Erstarrungspro-
zess eine unterschiedliche Volumenkontraktion. Die aus den vorgenannten Effekten resultierenden
Eigenspannungen uberlagern sich im Betriebsfall mit den Spannungen infolge Innendruck.

Die Auswirkungen von herstellungsbedingten Eigenspannungen und deren spatere Relaxation auf
die Lebensdaueranalyse von Kunststoffrohren sind bisher noch nicht systematisch untersucht wor-
den. Vor diesem Hintergrund stellt sich die Frage, ob und in welcher Form das Eigenspannungsni-
veau der in den Zeitstand-Innendruckversuchen gemafl DIN EN ISO 1167 im Rahmen der Le-
bensdaueranalyse gemal DIN EN ISO 9080 verwendeten Probekérper Einfluss auf die ermittelten
Ergebnisse auslibt. Zur Klarung dieser Fragestellung wird ein umfangreiches Programm an Zeit-
stand-Innendruckversuchen bei jeweils vier unterschiedlichen Priftemperaturen und unter Berlck-
sichtigung von Standzeiten bis zu 10 000 h durchgeflihrt. Untersuchungsgegenstand sind Kunst-
stoffrohre aus drei unterschiedlichen Werkstoffen (Polyethylen und zwei verschiedene Typen Po-
lypropylen), mit zwei unterschiedlichen Abmessungen (63 mm und 110 mm) und zwei unterschied-
lichen Eigenspannungsniveaus (normal und hoch).
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Die Prufergebnisse aus den Zeitstand-Innendruckversuchen bei verschiedenen Temperaturen
Uber das gesamte Standzeitspektrum sind Grundlage fiir die Durchfihrung von Lebensdauerana-
lysen entsprechend der Standardextrapolationsmethode je Werkstoff und Eigenspannungsniveau.
Begleitend dazu werden die Eigenspannungen der verwendeten Probekorper mittels der Methoden
nach Janson und Kleindienst ermittelt. Im Anschluss kann dann eine Beurteilung der Ergebnisse
der Lebensdaueranalysen in Abhangigkeit der auftretenden Eigenspannungen vorgenommen wer-
den.

Gegenstand einer weitergehenden werkstofftechnischen Charakterisierung und chemische Analy-
tik sind auRerdem eine Bestimmung der Langsschwindung mittels Warmlagerung, des Dichtepro-
fils Gber der Rohrwand, des Profils der Schmelze-Massefliel3rate Gber der Rohrwand, des Profils
des thermischen Verhaltens mittels Dynamischer Differenz-Thermoanalyse Uber der Rohrwand,
der dynamisch-mechanischen Eigenschaften mittels Torsionspendel-Verfahren und des Biege-
kriechmoduls. Dariiber hinaus wird das Profil des Kristallinitdtsgrades und der Orientierung der
Polymerketten sowie die Stabilisatorverteilung Uber der Rohrwand mittels FTIR-Mikroskopie und
das Morphologieprofil Gber der Rohrwand mittels Polarisationsmikroskopie ermittelt. Anhand der
Ergebnisse kann schliel3lich deren mogliche Korrelation mit den auftretenden Eigenspannungen
aufgezeigt werden.
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2 Hintergrund

2.1 Auftretende Beanspruchungen

Abhangig vom Anwendungsbereich und den sich daraus ergebenden Betriebsbedingungen sind
Rohre einer Vielzahl von unterschiedlichen Belastungen ausgesetzt. Diese spiegeln sich in einem
komplexen Beanspruchungskollektiv mit Gberwiegend statischen bzw. quasistatischen, aber auch
zusatzlichen zyklischen Anteilen wider. Innendruck und InnendruckstéRe, punktuelle bzw. flachen-
formige auflere Lasten in Form von Zug- bzw. Druckkraften und Biegemomenten sowie Eigen-
spannungen rufen mechanische Beanspruchungen hervor. Sowohl die Umgebungstemperatur als
auch die Temperatur des Durchflussmediums filhren zu thermischen Beanspruchungen. Schliel3-
lich werden vom Durchflussmedium sowie von den das Rohrsystem umgebenden Werkstoffen
bzw. Materialien chemische Beanspruchungen verursacht. Die vorgenannten Beanspruchungen
und damit die sie verursachenden Belastungen beeinflussen die Integritdt des Rohres Uber die
vorgesehene Nutzungsdauer in unterschiedlichem Ausmalf3. Im Hinblick auf eine Lebensdauerana-
lyse kommt insbesondere den mechanischen Beanspruchungen infolge des Innendrucks und den
thermischen Beanspruchungen infolge der Temperatur des Durchflussmediums eine besondere
Bedeutung zu.

Die mechanischen Beanspruchungen von Rohren mit einem Aufenradius r, und einem Innenradi-
us r, infolge eines Innendrucks p; lassen sich bei elastischem Materialverhalten durch die Gber die
Rohrwand veranderlichen Spannungen in Umfangsrichtung (Tangentialspannung &;) und in Quer-
richtung (Radialspannung o;) sowie die Uber die Rohrwand konstante Spannung in Langsrichtung
(Axialspannung o,) wie folgt beschreiben (Gleichung 1 - 3): [7]

r 2
1+(aj

r

2

O't(l")z—' p; [MPa], (Gleichung 1)
Bk
ri
r 2
)
r .
O, (r)z—z' p; [MPa], (Gleichung 2)
-
1 .
o, =———"p; [MPa], (Gleichung 3)

Demzufolge liegt ein dreiachsiger Spannungszustand in der Rohrwand vor (Abbildung 1).
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' Dreiachsiger
Spannungs-
zustand

in der ~
Rohrwand

Abbildung 1: Spannungsverteilung Uber der Rohrwand infolge Innendruck

Sofern die Wanddicke s genligend klein gegenuber dem mittleren Radius r, ist, lassen sich fur o
und g, aus den oben genannten Beziehungen vereinfachend die sogenannten Kesselformeln ab-
leiten (Gleichung 4 und 5):

o, =%’“- p, [MPa], (Gleichung 4)
r
o, = 2'“8 - p; [MPal. (Gleichung 5)

Zugleich ergibt sich o; zu (Gleichung 6):
o, =0 [MPa]. (Gleichung 6)

Dementsprechend reduziert sich der dreiachsige Spannungszustand bei diinnwandigen Rohren
(s<<ry) auf ein zweidimensionales Problem, wobei o; doppelt so grof3 wie o, ist (Abbildung 2).

Abbildung 2: Mohrscher Spannungskreis

Die mechanische Beanspruchung von Rohren unter Innendruck lasst sich damit in Abhangigkeit
von der gewahlten Vergleichsspannungshypothese auf folgende einachsige Vergleichsspannun-
gen o, zurlckfuhren (Gleichung 7 - 9):

O-v,Rankine = maX(O-l; O-2;0-3) = O-t [MPaL (Gleichung 7)
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GV ,Tresca

= max([O'l - 0'2|; |0'2 - 0'3|; |0'3 - Gl|)= o, [MPa], (Gleichung 8)

O-v,vonMises = \/% * [(O-l - O-Z )2 + (0-2 - 0-3)2 + (0-3 - 0-1)2] = ? * O-t [MPa] (GIeiChung 9)

Im Rahmen einer konservativen Abschatzung kann somit folgende einachsige Vergleichsspannung
gewahlt werden (Gleichung 10):

r
O, = 0y =?m' p; [MPa]. (Gleichung 10)

Unter Heranziehung von AuRendurchmesser d, und Wanddicke s ergibt sich die im Rahmen der
Lebensdaueranalyse von Kunststoffrohren tbliche Form (Gleichung 11):

o, =%-pi [MPal. (Gleichung 11)

2.2 Lebensdaueranalyse

Die lange Lebensdauer von Kunststoffrohren bedingt die Notwendigkeit einer Lebensdaueranalyse
auf Grundlage einer akzelerierten Prifung mit anschlielender Extrapolation des Materialverhal-
tens, wie sie in DIN EN ISO 9080 ,Ermittlung der Zeitstand-Innendruckfestigkeit von thermoplasti-
schen Werkstoffen durch statistische Extrapolation® beschrieben wird. [2] Die dazu bendétigten Da-
tensatze sind im Rahmen des in DIN EN ISO 1167 ,Bestimmung der Widerstandsfahigkeit von
Rohren aus Thermoplasten gegen hydrostatischen Innendruck” beschriebenen sogenannten Zeit-
stand-Innendruckversuches zu ermitteln. [3;4]

Der Zeitstand-Innendruckversuch als zentrale Prufmethode zur Beurteilung des Langzeit-
Festigkeitsverhaltens von Kunststoffrohren sieht die Lagerung von geschlossenen, mit Wasser
gefullten Rohrabschnitten vorgegebener Lange unter konstantem p; bei einer ebenfalls konstanten
Temperatur T vor. Die Zeit bis zum Versagen in Form eines auftretenden Bruches wird als Stand-
zeit t bezeichnet (Abbildung 3).

Abbildung 3: Zeitstand-Innendruckversuch

Der Zeitstand-Innendruckversuch bildet somit ein vereinfachtes, auf die mechanischen Beanspru-
chungen durch Innendruck und die thermischen Beanspruchungen beschranktes Beanspru-
chungskollektiv ab.
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Die aus dem Zeitstand-Innendruckversuch gewonnenen Datensatze (T; ¢ p; bzw. daraus berech-
net die Prifspannung o) kénnen im Zeitstand-Innendruckdiagramm doppelt-logarithmisch (log o /
log t) als Zeitstandkurven aufgetragen werden. Dabei spiegeln die verschiedenen Kurvenaste die
in Abhangigkeit von Innendruck und Temperatur wirksamen, unterschiedlichen Versagensmecha-
nismen wider (Abbildung 4).

Fy

log(c) ;

T=const.

»
>

log(t)

Abbildung 4: Versagensmechanismen

Der erste Bereich A ist von hohen Innendriicken und nur kurzen Standzeiten mit einem duktilen
Versagen infolge eines Kriechens der Polymerketten gekennzeichnet. Das Bruchereignis tritt Gbli-
cherweise an der Stelle geringster Wanddicke oder an Fehlstellen auf und weist gro3e Zonen plas-
tischer Verformung auf. Wahrenddessen treten die quasi-spréden Mischbriiche im zweiten Bereich
B infolge Spannungsrissbildung bei mittleren Innendriicken und Standzeiten auf. Nach der Rissini-
tiierung an der Rohrwandinnenseite kommt es zu einem langsamen Risswachstum und schlie3lich
zu einem von geringen plastischen Verformungen begleiteten Bruchereignis. Im Vergleich dazu
wird der dritte Bereich C von niedrigen Innendriicken und hohen Standzeiten sowie einem spréden
Bruchereignis charakterisiert. Nach Verbrauch der Langzeitstabilisatoren durch Reaktion mit Radi-
kalen und infolge von Migrationsvorgangen setzt sich der thermo-oxidative Abbau des Polymers
akzeleriert fort. Im Verlauf dieser sogenannten Warmealterung kommt es zum Bruch der Polymer-
ketten und schliellich zum Versagen des Rohres.

Lage und Verlauf der einzelnen Teilkurven sind werkstoffspezifisch und hangen bei gleichen
Werkstoffen und Prifbedingungen zusatzlich von den Extrusionsbedingungen ab. [8] Die Anforde-
rungen an das Langzeit-Festigkeitsverhalten von Kunststoffrohren sind im entsprechenden werk-
stoffspezifischen Normenwerk, wie beispielsweise in DIN 8075 ,Rohre aus Polyethylen (PE)“ und
DIN 8078 ,Rohre aus Polypropylen (PP)“, in Form von Mindestkurven festgelegt. [9;10]

Ungeachtet ihrer Unterschiedlichkeit lassen sich alle vorgenannten Versagensmechanismen mit
hinreichender Genauigkeit auf den mathematischen Ansatz der Arrheniusgleichung zurickfihren,
welcher sich mit der Reaktionsgeschwindigkeit k, der Gaskonstante R und T wie folgt beschreiben
lasst (Gleichung 12):

—Ea
k=A-eRT | (Gleichung 12)

Sowohl der praexponentielle Faktor A als auch die Aktivierungsenergie E, sind werkstoffspezifi-
sche Konstanten, so dass sich flr die Reaktionsgeschwindigkeit ebenfalls eine Werkstoffabhan-
gigkeit ergibt. Deutlich wird insbesondere die exponentielle Abhangigkeit der Reaktionsgeschwin-
digkeit von der Temperatur. Somit erfolgt das Versagen von Kunststoffrohren bei héheren Tempe-
raturen sehr viel schneller.
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Mit Gultigkeit des Zeit-Temperatur-Verschiebungsprinzips nach Williams, Landel und Ferry ver-
schiebt sich der Verlauf Zeitstandkurven bei héheren Temperaturen in Richtung kirzerer Standzei-
ten (Abbildung 5).

r 3

log(o)

5
>

log(t)

Abbildung 5: Temperatureinfluss

Die im Rahmen von Zeitstand-Innendruckversuchen bei t bis zu 9 000 h bei mindestens zwei ver-
schiedenen Werten fur T ermittelten Prufergebnisse werden anhand der in DIN EN ISO 9080 be-
schriebenen Standard-Extrapolationsmethode (SEM) ausgewertet. Diese basiert auf dem Prinzip
der mehrfachen linearen Regressionsanalyse mit zwei, drei oder vier Parametern. Fur Polyolefine
kommt im Regelfall das folgende allgemeine Modell mit vier Parametern zur Anwendung
(Gleichung 13):

C4‘|0910(0') te.

Gleichung 13
. ( g 13)

C
Ioglo(t) =C + ?2 +Cy- Ioglo(g)"'

Dabei finden ¢ in MPa, t in h und T in K Bericksichtigung. Die Modellparameter bzw. Regressi-
onskoeffizienten werden mit ¢4 bis ¢, und die Fehlervariable der Laplace-Gau3-Verteilung mit einer
konstanten mittleren Varianz Null mit e bezeichnet.

Wurden im Rahmen der durchgeflihrten Zeitstand-Innendruckversuche sowohl duktile Versagen-
sereignisse als auch quasi-sprode Mischbriiche festgestellt, ist die lineare Regressionsanalyse flr
jeden Bereich der Zeitstandkurve mit der jeweiligen Anzahl der Prifergebnisse getrennt durchzu-
fihren, und die Modellparameter bzw. Regressionskoeffizienten sind fiir jeden Kurvenast separat
zu berechnen. Die damit erhaltene Mittelwertkurve der Zeitstand-Innendruckfestigkeit o\ tys(T;t)
stellt die vorhergesagte mittlere Festigkeit bei T und t dar. Durch Verschiebung um das Zweifache
der Standardabweichung ergibt sich abgeleitet daraus die untere Vertrauensgrenze fir die vorher-
gesagte Zeitstand-Innendruckfestigkeit o p (T;t;97,5) (Abbildung 6).
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Iog(c)‘

B
>

log(t)

Abbildung 6: Mittelwertkurve der Zeitstand-Innendruckfestigkeit und untere Vertrauensgrenze

Vor dem Hintergrund der Giltigkeit von Arrheniusgleichung und Zeit-Temperatur-
Verschiebungsprinzip nach Williams, Landel und Ferry wird auf Grundlage der bei hohen Tempe-
raturen und kurzen Standzeiten ermittelten Versuchsdaten der Verlauf der Zeitstand-
Innendruckkurven bei niedrigeren Temperaturen und langen Standzeiten extrapoliert. Entspre-
chend der Vorgaben von DIN EN ISO 9080 kann dabei der Extrapolationszeitfaktor k. zwischen
maximaler Prufzeit t,.x und Extrapolationszeit {, in Abhangigkeit von der Temperaturdifferenz AT
zwischen maximaler Priftemperatur T..x und Extrapolationstemperatur T, fir Polyolefine einen
Wert von bis zu 100 annehmen (Abbildung 7). So ergibt sich beispielsweise bei fnax von 9 000 h
und AT von 40 °C fir k. ein Wert von 50 und damit eine maximal mogliche t, von 50 a.

r 3

log(c)

Abbildung 7: Extrapolationszeitfaktor

2.3 Eigenspannungen

Die Herstellung von Kunststoffrohren erfolgt in der Regel durch Extrusion, wobei die granulat- oder
pulverférmige Formmasse im Extruder zunachst aufgenommen, verdichtet und vorgewarmt, so-
dann plastifiziert und homogenisiert, sowie schliefdlich nochmals verdichtet und dann durch ein
formgebendes Profilwerkzeug ausgestoRen wird. [11] Hiernach durchlauft das Rohr verschiedene
Kalibrier- und Kuhlstrecken, wahrend derer der endgiiltige Ubergang des Polymerwerkstoffes in
den festen Zustand erfolgt. Dabei wird die Kiihlung im Regelfall (iber eine Tauch- oder Sprihkuh-
lung der Rohraulenwand realisiert, wobei die Rohrinnenwand nicht gesondert gekihlt wird
(Abbildung 8).

0910



Seite 18 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 15 806 N

I

T — —

iy v \)

Abbildung 8: Schema der Rohrextrusion

Das Passieren des formgebenden Profilwerkzeugs fuhrt zu einer Scherung der Polymerschmelze.
Beim Erstarren bleibt dieser als Orientierung bezeichnete Zustand héherer Ordnung der Polymer-
ketten erhalten, dessen Ausmall sowohl von der Art des Polymeren als auch den Verarbeitungs-
bedingungen abhangt. [12] Des Weiteren fiihrt der sich wahrend des Abklhlungsprozesses inner-
halb der Rohrwand entwickelnde Temperaturgradient zu einer unterschiedlichen Verteilung des
Kristallinitatsgrades Uber der Rohrwand. Bedingt durch die Unterdriickung der Kristallisation bei
hohen Abklihlgeschwindigkeiten (Quenchen) bilden sich an der gekuhlten AuRRenseite relativ din-
ne, amorphe Randschichten aus. Die mit zunehmendem Abstand von der Wandungsauf3enober-
flache sukzessive geringeren Abkuhlraten fiihren hingegen zur Bildung kristalliner Strukturen. Ins-
besondere bei Polyethylen und Polypropylen sind in diesem Zusammenhang feinkristalline Uber-
gangszonen und grobkristalline Bereiche mit sphérolithischen Uberstrukturen zu beobachten.
[13;14] SchlieRlich bedingt der von auflen nach innen fortschreitende Erstarrungsprozess eine
unterschiedliche Volumenkontraktion. Wahrend die AuRenschicht bereits erstarrt ist, kommt es zu
einem weiteren Schrumpfen der noch nicht erstarrten Innenschichten. Aus diesen Effekten resul-
tiert die Ausbildung eines Eigenspannungsprofils Uber der Rohrwand. In Umfangsrichtung bilden
sich an der geklhlten Rohraufenseite Druckeigenspannungen aus, wahrend sich an der Rohrin-
nenseite Zugeigenspannungen ergeben (Abbildung 9).

' Gegenstand
einer Relaxation
in Abhangigkeit
von Zeit und “_
Temperatur

Abbildung 9: Spannungsverteilung Uber der Rohrwand infolge Eigenspannungen

Die herstellungsbedingten Eigenspannungen uberlagern sich im Betriebsfall mit den Spannungen
infolge Innendruck. Es kommt dabei zu einer Uberhéhung der Zugspannung an der Rohrinnen-
wand, welche mit einem haufig an dieser Stelle zu beobachtenden Schadigungsbeginn im Ein-
klang steht (Abbildung 10).
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Abbildung 10: Spannungsverteilung Uber der Rohrwand infolge Innendruck und Eigenspannungen

Die Eigenspannungen relaxieren in Abhangigkeit von Zeit und Temperatur. Unter Warmeeinwir-
kung kommt es zum einen zu einer Neuorientierung der Polymerketten, in deren Verlauf sich die
bei der Scherung der Polymerschmelze im Rahmen der Extrusion ausgerichteten Molekulstruktu-
ren wieder zurlckstellen, und zum anderen zu einer Nachkristallisation.
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3 Verwendete Werkstoffe und zum Einsatz kommende Methoden

3.1 Werkstoffe

Im Rahmen des Forschungsvorhabens wurden Kunststoffrohre aus drei unterschiedlichen Werk-
stoffen (Polyethylen und zwei Polypropylentypen), mit zwei unterschiedlichen Abmessungen
(63 mm und 110 mm) und zwei unterschiedlichen Eigenspannungsniveaus (normal und hoch) von
den beteiligten Projektpartnern im Februar bzw. Marz 2009 extrudiert und den beteiligten For-
schungsstellen zur Verfligung gestellt. Die am 12.02.2009 erhaltenen Probekdérper aus Polyethylen
(PE) bestehen aus einem als PE 100 klassifizierten Polyethylen hoher Dichte (HDPE) [15] und
weisen die Abmessungen 110 mm x 10,0 mm auf. Demgegentber wurden die am 27.03.2009 er-
haltenen Probekdrper aus Polypropylen (PP1 bzw. PP2) der Abmessungen 63 mm x 5,8 mm aus
einem a-nukleierten bzw. einem B-nukleierten Polypropylen Homopolymer (PP-H) hergestellt
(Tabelle 1).

Tabelle 1: Werkstoffe und Abmessungen der Probekérper

Probekorper Werkstoff [-] Abmessung [mm]
PE HDPE, PE 100 110 x 10,0
PP1 PP-H, a-nukleiert 63 x 5,8
PP2 PP-H, B-nukleiert 63 x5,8

Bei den gewahlten Werkstoffen handelt es sich um marktgdngige Rohmaterialien, welche unter
anderem in der Trinkwasserversorgung und der Sanitarinstallation verbreitet Anwendung finden.
Gleiches gilt fir die gewahlten Nenn-Aufiendurchmesser (DN) 110 mm und 63 mm mit jeweils ei-
nem Durchmesser-Wanddicken-Verhaltnis (SDR) von 11, welche in den genannten Anwendungs-
bereichen Ublich sind. Gemal Beschluss des projektbegleitenden Ausschusses vom 24.11.2008
wurde auf eine im Antrag urspriinglich vorgesehene Einbeziehung von Probekérpern aus Poly-1-
buten verzichtet und stattdessen ein weiterer, in den genannten Bereichen haufig zum Einsatz
kommender, Polypropylen-Werkstoff bertcksichtigt.

HDPE weist im Regelfall eine Dichte zwischen 0,940 g/cm? und 0,965 g/cm? auf, die Glastempera-
tur liegt bei rund -100 °C und die Schmelztemperatur bei 125 °C bis 135 °C. Der E-Modul bei
Raumtemperatur (RT) betradgt ca. 1000 MPa und die Streckspannung bei RT ca. 25 MPa
(Abbildung 11). [16;17]

H H
]

C_?

| .
H H

Abbildung 11: Polyethylen

Die Dichte von PP-H betragt 0,900 g/cm? bis 0,910 g/cm?, wobei im Allgemeinen die Glastempera-
tur mit rund 0 °C und die Schmelztemperatur mit 160 °C bis 165 °C angegeben wird. Fiur den E-
Modul bei RT finden sich Werte von ca. 1 400 MPa und flr die Streckspannung bei RT von ca.
30 MPa (Abbildung 12). [18;19]
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T
T
H H "

Abbildung 12: Polypropylen

Im Hinblick auf die Eigenspannungen weisen die Probekdrper entweder ein normales (E1) oder ein
hohes Niveau (E2) auf (Tabelle 2).

Tabelle 2: Eigenspannungsniveaus der Probekdrper

Probekorper Eigenspannungsniveau [-] Eigenspannungen [-]
PE
e E1 e gering bis mittel
A e E2 e hoch
PP2

Fir E1 wurde die Extrusion von den beteiligten Projektpartnern nach dem Stand der Technik
durchgefluhrt, so dass in diesem Fall von geringen bis mittleren Eigenspannungen ausgegangenen
werden kann. Im Falle von E2 sollten die Verfahrensparameter dergestalt gewahlt werden, dass
bewusst qualitativ schlechtere Probekérper mit hohen Eigenspannungen erzeugt werden. Dabei
war zu beachten, dass die Malie beider Probekdrperserien den Vorgaben entsprechen und zum
Zwecke der Vergleichbarkeit nur in moglichst geringem Umfang voneinander abweichen sollten.
Des Weiteren durfte E2 nicht zu hoch gewahlt werden, um trotz der héheren Eigenspannungen
noch eine ordnungsgemalle Lebensdaueranalyse zu ermdglichen. Insgesamt wurden den For-
schungsstellen fur die Durchfihrung des Forschungsvorhabens 240 Probekdrper je Werkstoff und
Eigenspannungsniveau zur Verfligung gestellt.

3.2 Berstdruckversuche und Zeitstand-Innendruckversuche

Wesentlicher Bestandteil des Prifprogramms war die Durchfiihrung von Zeitstand-
Innendruckversuchen in Anlehnung an DIN EN ISO 9080 in Verbindung mit DIN EN ISO 1167 an
Probekorpern je Werkstoff und Eigenspannungsniveau. Entsprechend den Anforderungen der
DIN EN ISO 9080 sind die Zeitstand-Innendruckversuche bei mindestens zwei verschiedenen T
durchzuflhren. Benachbarte Priftemperaturniveaus missen sich um mindestens 10 °C unter-
scheiden. Der Bereich der Priftemperaturen muss die Betriebstemperatur T bzw. im Falle einer
dynamischen Temperaturbelastung den Bereich der Betriebstemperaturen enthalten. T« darf bei
teilkristallinen Werkstoffen die um 15 °C verringerte Schmelztemperatur nach DIN EN ISO 3146
nicht Gberschreiten. [20]

Fir jedes gewahlte Priftemperaturniveau sind mindestens 30 Zeitstand-Innendruckversuche
durchzufiihren. Diese missen sich Uber mindestens finf Innendruck- bzw. Spannungsniveaus
regelmafig verteilen, sodass mindestens funf verschiedene Standzeitniveaus erreicht werden.
Dabei werden Zeitstand-Innendruckversuche mit t <10 h prinzipiell nicht gewertet. Fir T <40 °C
dirfen Prifergebnisse mit t <1 000 h vernachlassigt werden, wenn die Gesamtheit aller weiteren
vorliegenden Prifergebnisse die genannten Anforderungen erfillt. SchlieRlich missen mindestens
vier Zeitstand-Innendruckversuche mit t > 7 000 h und davon mindestens ein Prifergebnis mit ¢
> 9 000 h vorliegen. Mit Blick auf die Anforderungen der DIN EN ISO 9080 waren gemal Antrag
die Durchfuhrung von Zeitstand-Innendruckversuchen bei jeweils vier unterschiedlichen T und un-
ter Berlicksichtigung von t im Bereich von > 10 h bis > 9 000 h vorgesehen, wobei aber aufgrund
begrenzter Prifkapazitaten jeweils nur mindestens drei Priifergebnisse je Standzeitniveau erzeugt
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werden sollten. Vor dem Hintergrund von in Vorversuchen gewonnenen Ergebnissen haben sich
die beteiligten Forschungsstellen in Abstimmung mit dem projektbegleitenden Ausschuss aber
frihzeitig dazu entschieden, in Erweiterung des im Antrag urspriinglich vorgesehenen Umfanges
Standzeiten im Bereich von 0 h bis > 10 000 h zu bericksichtigen. Damit sollte die sich anschlie-
Rende, die SEM nutzende Lebensdaueranalyse auf eine breitere und damit aussagekraftigere Ba-
sis gestellt werden und zugleich im Rahmen der begleitenden werkstofftechnischen Charakterisie-
rung und chemischen Analytik ein umfassenderes Bild gewonnen werden.

Dementsprechend wurden fir PE Priftemperaturen von 20 °C, 40 °C, 60 °C und 80 °C und fir
PP1 und PP2 Priftemperaturen von 20 °C, 60 °C, 80 °C und 95 °C bertcksichtigt. Die Innen-
druckniveaus und damit die Spannungsniveaus wurden nach Mdglichkeit so gewahlt, dass Stand-
zeiten von 0 h bis 1 h, 1 h bis 10 h, 10 h bis 100 h, 100 h bis 1 000 h, 1 000 h bis 10 000 h und
> 10 000 h Bertcksichtigung finden konnten, wobei nach Moglichkeit mindestens drei Priifergeb-
nissen je Standzeitniveau erzeugt wurden (Tabelle 3).

Tabelle 3: Bertcksichtigte Priftemperaturen und Standzeiten

Probekorper Pruftemperatur [°C] Standzeiten [h]

e 20

PE * 40 e« 0-1
* 60 e 1-10
« 80 e 10-100
e 60 e 1000-10000
e 80 e >10000

PP2 e 95

Die Zeitstand-Innendruckversuche bei den oben genannten Priftemperaturen und Standzeiten
werden gemafl Antrag fur alle drei Werkstoffe und beide Eigenspannungsniveaus durchgeflihrt.
Dementsprechend werden je Werkstoff die Probenreihe mit Probekérpern E1 (Z1) und die Proben-
reihe mit Probekorpern E2 (Z2) unterschieden. Die gemal® Antrag vorgesehene Durchfuhrung von
weiteren Zeitstand-Innendruckversuchen einer Probenreihe mit mdglichst eigenspannungsfreien
Probekdrpern (Z0) wurde nach entsprechenden Vorversuchen nicht weiter verfolgt. Trotz breiter
Variation von Auslagerungstemperaturen und -zeiten konnten aus den Probekérpern E1 keine
moglichst eigenspannungsfreien Probekérper durch Tempern erzeugt werden.

Anhand von Berstdruckversuchen je Werkstoff und Eigenspannungsniveau fiir die im Rahmen der
Zeitstand-Innendruckversuche vorgesehenen Temperaturniveaus wurden zunachst die Aus-
gangswerte flr die zur Erreichung der vorgesehenen Standzeitniveaus zu verwendenden Werte flr
pi bzw. ¢ bestimmt. Dazu wurden die Probekoérper zunachst 1 h bei der jeweiligen Priftemperatur
konditioniert und im Anschluss mit einem kontinuierlich ansteigenden Innendruck bis zum Versa-
gen belastet. Auf Grundlage dieser Ergebnisse wurden zuerst die Zeitstand-Innendruckversuche
mit den kirzesten Standzeiten bei entsprechend hdchsten Innendriicken durchgefiihrt. Die weite-
ren Zeitstand-Innendruckversuche erfolgten sukzessive je Standzeitbereich, um das jeweils nach-
folgende Innendruckniveau bestmaoglich abschatzen zu kdnnen. Nach Vorliegen der Prufergebnis-
se bis 1000 h wurde schlieBlich mit der Durchfiihrung der Zeitstand-Innendruckversuche mit
Standzeiten von 1 000 h bis 10 000 h und > 10 000 h bei entsprechend niedrigen Innendriicken
fortgefahren. Obwohl die gemal Antrag vorgesehene Durchfiuhrung von weiteren Zeitstand-
Innendruckversuchen Z0 nicht weiter verfolgt wurde, hat die zusatzliche Beriicksichtigung von
Standzeiten im Bereich von 0 h bis > 10 000 h unter dem Strich eine Erhéhung des Prifumfanges
zur Folge gehabt. Statt der im Antrag urspringlich vorgesehenen 360 wurden insgesamt 665 Zeit-
stand-Innendruckversuche im Rahmen des Forschungsvorhabens durchgefuhrt.

0910



Seite 23 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 15 806 N

3.3 Lebensdaueranalyse

Die Prufergebnisse aus den Zeitstand-Innendruckversuchen waren Grundlage flr die Durchfiih-
rung der vorgesehenen Lebensdaueranalysen entsprechend SEM je Werkstoff und Eigenspan-
nungsniveau.

Entsprechend den Anforderungen der DIN EN ISO 9080 wurde die Auswertung unter Anwendung
des folgenden allgemeinen Modells mit vier Parametern vorgenommen (Gleichung 13):

C4'|Oglo(o') s

Gleichung 13
T ( g 13)

C
Iogm(t) =C + ?2 +Cy- |0g10(6)+

Mit der Anzahl der Prifergebnisse N stellt sich das Modell in Matrixschreibweise wie folgt dar
(Gleichung 14 und 15):

i log,, (0'1) |
log,, (tl) ! T, log, (61) T, C, e
: =|: : : N A (Gleichung 14)
1 I
log, (tN ) |1 = IoglO(O-N ) M Cy €n
Ty Ty
bzw.
y=X-c+e. (Gleichung 15)

Zur L6sung des vorliegenden linearen Gleichungssystems wird die Quadratsumme der Residuen
nach der Methode der kleinsten Quadrate minimiert (Gleichung 16):

E=(X"Xx)"- X"y, (Gleichung 16)

Mittels der erhaltenen Modellparameter bzw. Regressionskoeffizienten kann dann die Zeitstand-
Innendruckfestigkeit in Abhangigkeit von T und t wie folgt ermittelt werden (Gleichung 17):

log,,(c') = T (Gleichung 17)

Bei einer angenommenen Betriebstemperatur T; von 20 °C und unter Berlcksichtigung von T
von 80 °C fur PE bzw. von 95 °C fur PP1 und PP2 ergibt sich AT zu 60 °C bzw. 75 °C. Damit kann
fir die Extrapolation bei der angenommenen Betriebstemperatur gemal DIN EN ISO 9080 ein
maximal moglicher k. von 100 Anwendung finden. Mit t.,.x von ca. 10 000 h wirde t. dann maximal
100 a betragen. Dessen ungeachtet wurde mit Blick auf die begrenzte Anzahl der Prifergebnisse
die Extrapolation fiir T, von 20 °C und {, von 50 a und damit konservativ vorgenommen und sowohl
orths(20 °C;50 a) als auch 0.5, (20 °C;50 a;97,5) ermittelt.

3.4 Eigenspannungen

Begleitend zu den Zeitstand-Innendruckversuchen und Lebensdaueranalysen wurden die Eigen-
spannungen mittels der Methoden nach Janson und Kleindienst ermittelt. Nach Janson erfolgt die
Ermittlung der Eigenspannungen anhand einer Bestimmung der nach Freischneiden auftretenden
und durch die Eigenspannungen bedingten Verformungen. [21] Dazu werden auf einem Kunststoff-
rohrabschnitt einer bestimmten Lange zunachst mittig zwei Markierungen angebracht und deren
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urspruiinglicher Abstand b voneinander bestimmt. Sodann wird durch Sagen ein Langssegment aus
dem Probekdrper herausgetrennt, wodurch sich im Anschluss der Kunststoffrohrabschnitt in Ab-
hangigkeit von den vorhandenen Eigenspannungen verformt. Nach einer definierten Zeit wird dann
der sich ergebende Abstand a der Markierungen voneinander ermittelt (Abbildung 13).

Abbildung 13: Bestimmung der Eigenspannungen nach Janson

Anhand der sich nach einer definierten Zeit ergebenden Abstandsanderung (b-a) errechnen sich
die Eigenspannungen in tangentialer Richtung unter Berlcksichtigung des urspriinglichen d,, s
und des ebenfalls nach einer definierten Zeit gemessenen Biegekriechmoduls Ei. wie folgt
(Gleichung 18):

o 3 b-a S
Eoaen = 2 .(d, —s)-b+a d, s

-E,. [MPa]. (Gleichung 18)

In Abhangigkeit von Eigenspannungen in axialer Richtung kommt es zu einer Uberlagerung der
Abstandsanderungen, welche insbesondere an den Randern des Rohrabschnitts sichtbar wird.
Zum Zwecke einer moglichst unbeeinflussten Erfassung der Eigenspannungen in tangentialer
Richtung werden Rohrabschnitte mit einer Mindestlange von d, verwendet und die Markierungen
mittig angebracht.

Die Methode nach Kleindienst macht sich zur Ermittlung der Eigenspannungen die nach Frei-
schneiden infolge der Eigenspannungen auftretenden Verformungen zumindest mittelbar zu nutz-
te, indem die zu deren Ruckverformung bendtigte Kraft bestimmt wird. [22] Wie zuvor wird zu-
nachst durch Sagen ein Langssegment aus dem Probekorper in Form eines Kunststoffrohrab-
schnittes herausgetrennt, wodurch sich derselbe im Anschluss in Abhangigkeit von den vorhande-
nen Eigenspannungen verformt. Mittels einer Zugpriufmaschine wird der Kunststoffrohrabschnitt
dann rickverformt und die dazu bendétigte Kraft F bei Erreichen von d, bestimmt (Abbildung 14).
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Abbildung 14: Bestimmung der Eigenspannungen nach Kleindienst

Unter Berlcksichtigung eines nicht naher beschriebenen Korrekturfaktors ¢, der Lange des Hebel-
arms /, der Lange des Kunststoffrohrabschnittes L sowie s errechnen sich die Eigenspannungen in
tangentialer Richtung wie folgt (Gleichung 19):

=i
Ok Kieindienst — C - ° [MPa]. (Gleichung 19)

L-s?

Entsprechend den Angaben von Kleindienst ist ¢ mit 0,75 anzunehmen und fir L ein Wert von
50 mm zu wahlen. / errechnet sich Unter Beriicksichtigung von d, und s wird / wie folgt genahert
(Gleichung 20):

l=d,-2-s. (Gleichung 20)

Um die Methoden zur Bestimmung des Eigenspannungsprofils nach Janson und Kleindienst zu
validieren, wurden Messreihen an Probekoérpern aller Werkstoffe und Eigenspannungsniveaus
durchgeflihrt. Gemal Beschluss des projektbegleitenden Ausschusses vom 24.05.2011 erfolgte
daruber hinaus ein Ringversuch zur Ermittlung der Eigenspannungen mittels der Methode nach
Janson.

3.5 Charakterisierung und Analytik

Gegenstand einer weitergehenden werkstofftechnischen Charakterisierung und chemischen Analy-
tik an Probekorpern je Werkstoff und Eigenspannungsniveau waren auferdem:

e die Bestimmung der Langsschwindung mittels Warmlagerung gemafR DIN EN ISO 2505,
(23]

e die Bestimmung des Dichteprofils tGiber der Rohrwand gemaf’ DIN EN ISO 1183-1, [24]

e die Bestimmung des Profils der Schmelze-Masseflielrate Uber der Rohrwand geman
DIN EN ISO 1133, [25]

e die Bestimmung des Profils des thermischen Verhaltens liber der Rohrwand mittels Dyna-
mischer Differenz-Thermoanalyse gemafR DIN EN I1SO 11357-1, [26]

e die Bestimmung der dynamisch-mechanischen Eigenschaften mittels Torsionspendel-
Verfahren gemaf DIN EN ISO 6721-2, [27]

e die Bestimmung des Biegekriechmoduls,
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e die Bestimmung des Profils des Kristallinitdtsgrades und der Orientierung der Polymerket-
ten sowie der Stabilisatorverteilung tber der Rohrwand mittels FTIR-Mikroskopie,

e die Bestimmung des Morphologieprofils (iber der Rohrwand mittels Polarisationsmikrosko-
pie.

3.5.1 Dynamische Differenz-Thermoanalyse

Die Dynamische Differenz-Thermoanalyse (DSC) ist ein thermisches Verfahren zur Messung der
Enthalpieveranderungen, wahrend die zu analysierende Probe ein definiertes Temperaturwechsel-
programm bei konstantem Druck durchlduft. In der Regel wird die erhaltene Warmekapazitat auf
das Probengewicht normiert und man erhalt die spezifische Warmekapazitat c,. Fir praktische
Anwendungen ist vor allem die Enthalpiednderung AH. zwischen zwei Zustanden relevant.

Das Messprinzip funktioniert folgendermafen: Die Probe, welche in einem hermetisch verschlos-
senen Aluminiumtiegel ist, und eine Referenzprobe (leerer Tiegel) befinden sich in einer Messzelle
und werden zusammen nach einem vorgegeben Temperaturprogramm aufgeheizt und anschlie-
Rend abgeklhlt. Dabei wird die Temperatur beider Tiegel kontinuierlich gemessen. Der Probe und
der Referenz werden die gleichen Warmestrome, d.h. die gleiche Warmemenge pro Zeiteinheit
und Masse, zugefiihrt, bis eine endotherme oder exotherme Reaktion in der Probe auftritt. Um eine
Temperaturdifferenz gegeniber der Referenz zu vermeiden, wird der Probe dann entweder ent-
sprechend mehr oder weniger Energie zugefuhrt. Der Warmestrom wird in Abhangigkeit von der
Temperatur dargestellt. Daraus lassen sich im Falle von teilkristallinen Proben die Schmelz- und
Kristallisationstemperatur und, bei teilkristallinen und amorphen Proben, die Glastibergangstempe-
ratur bestimmen. [28] Die thermische Analyse von isotaktischem Polypropylen (iPP) ermdglicht
dartber hinaus die Unterscheidung und Quantifizierung der a- und B-Modifikation anhand ihrer
Schmelzpunkte und die Bestimmung des Kristallinitatsgrades. [29;30]

3.5.2 FTIR-Mikroskopie

Die FTIR-Mikroskopie (UFTIR) bietet im Vergleich zur herkdbmmlichen FTIR-Spektroskopie die
Madglichkeit, sowohl die raumliche Verteilung der chemischen Zusammensetzung als auch von
morphologischen Parametern, d.h. des Kristallisationsgrades (Verhaltnis von kristalliner zu amor-
pher Phase) und der Orientierung der Polymerketten, zu bestimmen. [31;32;33]

MFTIR erfolgt mit Hilfe eines motorgetriebenen XY-Tisches, indem die Probe entlang einer vorge-
gebenen Linie, dem sogenannten Line Scan, mittels IR-Spektroskopie abgerastert wird. Folglich
erhalt man zu jedem Messpunkt auf dieser Linie ein IR-Spektrum und kann aus den Datenséatzen
die Intensitatsverteilung einer interessierenden Bande erstellen. Es kdnnen auch ganze Areale
nach einem vorgegebenen Programm abgerastert werden und die Intensitatsverteilungen interes-
sierender Banden kénnen dann in Form farbcodierter Konturplots oder dreidimensionaler Relief-
plots dargestellt werden. Die Messungen kénnen im Modus der Transmissions, der Reflektions
oder abgeschwachten Totalreflektion (ATR) durchgefiihrt werden. Fir die Analyse im Transmissi-
onsmodus wird ein Mikrotomschnitt der Probe in einem Probenhalter fixiert und durchstrahlt. Um
einerseits ein gutes Signal- / Rauschverhaltnis zu erzielen und andererseits im linearen Ansprech-
bereich des Detektors zu bleiben betragt die Schnittdicke je nach Fragestellung 100 um bis
200 pm.

Im IR-Spektrum des Polypropylen erkennt man intensive Banden der C-C-Streckschwingungen bei
998 cm™ und 974 cm™. Bei 1742 cm™ zeigt sich eine Carbonylbande, die dem phenolischen Lang-
zeitstabilisator zugeordnet werden kann. [34] Eine Fehlerquelle bei der Integration kann eine Uber-
lagerung zweier nahe liegender Banden sein. Dem wurde versucht entgegenzuwirken, indem nur
die Halfte der Bande integriert wurde, deren Ende die geringere Extinktion aufweist. Die zur Aus-
wertung verwendeten Banden des Polypropylen und zugegebener Additive ist nachfolgend zu-
sammengefasst (Tabelle 4). Die Untersuchung von Polypropylen-Rohren mittels der yFTIR ermdég-
licht die Profilerstellung von der Rohrinnenwand zur Rohrauflienwand. So kdnnen unter anderem
die morphologische Zusammensetzung oder Additivgehalte bestimmt werden. [35]
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Tabelle 4: Ausgewahlte Schwingungsbanden im IR-Spektrum

Parameter Schwingtlljsngsmo- Bande [cm™] Basislinie [cm™]
: P CHs; rock _
Kristallinitat CoC strach 998 1010 - 986
Antioxidant v(C=0) 1747 1768 - 1719
CHs; rock _
Referenzbande C-C strech 974 986 - 962

Die Beweglichkeit von Molekilen in Festkdrpern ist stark eingeschrankt. Dadurch ist das Uber-
gangsdipolmoment nicht mehr frei beweglich, wie es bei Flissigkeiten oder Gasen der Fall ware.
Die Absorption von infrarotem Licht (IR-Licht) hangt von der Richtung des Ubergangsdipolmomen-
tes und der Polarisation des eingestrahlten elektrischen Feldvektors ab. Zeigt ein Material ein rich-
tungsabhangiges Absorptionsverhalten bezlglich seiner optischen Achsen spricht man von Dichro-
ismus. Bei Materialien wie z.B. verstrecktem Polypropylen hangt demnach die Absorption von line-
ar polarisiertem IR-Licht durch funktionelle Gruppen von deren Orientierung in der Polymermatrix
ab. [36] Ein neu entwickeltes Modell ermdglicht es, durch yFTIR unter linear polarisiertem IR-Licht
die ortsaufgeldste dreidimensionale Orientierung von Polymerketten beziiglich vordefinierter Bau-
teilachsen zu bestimmen. [37] Auch geringe, extrusionsbedingte Orientierungen in verschiedenen
Arealen eines Bauteils bzw. Halbzeugs lassen sich tUber uFTIR mit linear polarisiertem Licht erfas-
sen. Fur die dreidimensionale Orientierungsmessung wird ein selbstdefiniertes Koordinatensystem
verwendet. Als Koordinatenachsen wahlt man z.B. die Extrusionsrichtung (MD), sowie die dazuge-
hoérige Normale (ND) und Transversale (TD). Abbildung 15 zeigt die Darstellung der Achsen am
Beispiel eines Rohres.

ND Polarisator 0°

orthogonaler Schnitt

ND Polarisator 0°

=MD paralleler Schnitt

Polarisator 90°

Abbildung 15: Orientierungsachsen eines Rohres in Extrusionsrichtung (MD) sowie die dazugehdérige Nor-
male (ND) und Transversale (TD)

In der Praxis werden zwei zueinander orthogonal liegende Mikrotomschnitte, parallel bzw. senk-
recht zur Extrusionsrichtung, untersucht. Je Mikrotomschnitt werden zwei Messungen mit linear
polarisierter IR-Strahlung, die jeweils eine senkrecht zueinander stehende Polarisation aufweisen,
durchgefuhrt. Die resultierenden Absorptionen kénnen direkt fur die Bestimmung der Orientierung
verwendet werden. FUr ein vereinfachtes Modell ergibt sich die folgende Gleichung (Gleichung 21):

Aup + Arp + Ayp = CONst. (Gleichung 21)

A ist die gemessene Absorption und die Indices geben die Koordinatenbezeichnung an. Unter der
Annahme, dass die Summe der Absorptionen konstant ist, kann Uber die Einzelabsorptionen die
dreidimensionale Orientierung bestimmt werden.
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3.5.3 Polarisationsmikroskopie

Ein Polarisationsmikroskop unterscheidet sich von einem herkémmlichen Durchlichtmikroskop
durch zusatzliche Filter: Den Polarisator und den Analysator. Naturliches Licht ist weitgehend un-
polarisiert, d.h. die elektromagnetischen Wellen breiten sich ungerichtet aus. Linear polarisiertes
Licht dagegen verflugt Uber eine definierte Schwingungsebene, die durch Ausbreitungs- und
Schwingungsrichtung gekennzeichnet ist. Der Polarisator filtert Licht einer bestimmten Schwin-
gungsebene (lineare Polarisation). Ein Polarisations-Dunkelfeld entsteht, wenn das linear polari-
sierte Licht durch den Analysator komplett gesperrt wird. Dies ist immer dann der Fall, wenn die
Transmissionsrichtungen von Polarisator und Analysator senkrecht zueinander gewahlt werden.
Man spricht auch von gekreuzten Polarisatoren. Fir die mikroskopische Untersuchung befindet
sich das anisotrope Objekt auf einem motorisierten Tisch. Wenn sich das Objekt zum Polarisator in
Diagonalstellung befindet, wird das linear-polarisierte Licht, ausgehend vom Polarisator, im Unter-
suchungsobjekt in zwei Wellenzlige aufgespalten. Im Objekt erfahren diese zwei Wellenziige an-
schlieRend einen Gangunterschied, die sogenannte Phasenverschiebung, als Funktion der Dop-
pelbrechung und der Dicke des Objektes.

Die Polarisationsmikroskopie (PLM) eignet sich zur Untersuchung des Kristallwachstums, zur Vi-
sualisierung von mechanischen Spannungen (Spannungsdoppelbrechung) [38] oder zur Visualisie-
rung von kristallinen Bereichen in Polymeren. [39] Da teilkristalline thermoplastische Werkstoffe in
verschiedenen Strukturen kristallisieren kénnen, bilden sie optisch unterschiedlich erscheinende
Spharolithe aus. Sie lassen sich daher mit Hilfe polarisationsmikroskopischer Untersuchungen
hinsichtlich der Kristallmodifikation unterscheiden. Polypropylen bildet unter anderem a- und [3-
Spharolithe aus. Die a-Spharolithe verfligen Uber eine monokline Kristallstruktur und die B-
Spharolithe ber eine hexagonale Kristallstruktur. Polypropylen-Kristalle sind zwar lichtmikrosko-
pisch nicht erfassbar, dafiir ist aber die wesentlich groRere Uberstruktur, die Sphérolithe, sichtbar
(Abbildung 16). Diese kann anhand der unterschiedlichen Doppelbrechung untersucht werden.
Durch Einsatz eines Kompensatorplattchens sind bspw. a- und B-Sphéarolithe eindeutig identifizier-
bar. Dabei erzeugen B-Spharolithe im ersten und dritten Quadranten des Sphéarolithen und a-
Spharolithe im zweiten und vierten Quadranten eine gelbe Farbe.

Abbildung 16: PLM Aufnahme von a- und 3 Sphérolithen mit Hilfe eines Kompensatorplattchens

Far die mikroskopischen Untersuchungen wurde ein Mikroskop (BX50, Olympus) ausgestattet mit
uPlan Objektiven, einem drehbaren Polarisator (U-POT), Analysator (U-AN360) und einem Kom-
pensatorplattchen (U-TP530) verwendet. Die Software AnalySIS auto 5,1 wurde flr die Erstellung
und Auswertung der Bilder genutzt. Mit Hilfe eines Rotationsmikrotoms (Leica RM2245) wurden
10 um dicke Mikrotomschnitte angefertigt und mit Harz (Histokitt) auf dem Objekttrager fixiert.
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4 Ermittlung des Zeitstand-Innendruckverhaltens

4.1 MaBbestimmung

Die Prifspannung eines Probekdrpers im Zeitstand-Innendruckversuch ergibt sich aus dem Innen-
druck unter Berucksichtigung von d, und s wie folgt (Gleichung 11):

- % -p; [MPal]. (Gleichung 11)

Im Rahmen einer konservativen Abschatzung wird unter Berlcksichtigung des sich aus der Mal3-
bestimmung ergebenden mittleren AuRendurchmessers den und der minimalen Wandstarke ey min
des Probekorpers die Prifspannung Ublicherweise wie folgt berechnet (Gleichung 22):

(de m ey min) .
o= T p; [MPal. (Gleichung 22)

y,min

Zur Berechnung von de, wurden mindestens drei Messungen je Probekdrper mit dem Umfangs-
mafband durchgefuhrt und so jeweils die Extremwerte von d, bestimmt. Die daraus berechneten
Mittelwerte und damit die Ergebnisse fiir d., sind nachfolgend dargestellt (Abbildung 17 - 19).
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Abbildung 17: Mittlerer AuRendurchmesser fur PE
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Mittlerer AuBendurchmesser / Mean ouside diameter (dgp,) [mm]

Abbildung 18: Mittlerer AuBendurchmesser fiir PP1

Mittlerer AuBendurchmesser / Mean ouside diameter (d.g,) [mm]

Abbildung 19: Mittlerer Aulendurchmesser fir PP2
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Tabelle 5: Mittlerer Aulendurchmesser

Probekorper
PE Min
Max
PE Min
Max
PP2 Ll
Max

GemalR DIN 8074 fir Rohre aus Polyethylen mit einem Nenn-Auflendurchmesser (DN) von
110 mm muss d, mindestens 110,0 mm und darf maximal 111,00 mm betragen. [40] Im Falle von
Rohren aus Polypropylen mit einem DN von 63 mm ergibt sich gemaf DIN 8077 ein unterer Soll-
wert von 63,0 mm und ein oberer Sollwert von 63,6 mm. [41] Die an den erhaltenen Probekoérpern
ermittelten Werte entsprechen vollumfanglich den Anforderungen des produktspezifischen Nor-

menwerkes (Tabelle 5).

dem [mMm]
E1
110,10
110,50
63,40
63,55
63,20
63,30

E2
110,10
110,45
63,30
63,45
63,30
63,45

Zur Ermittlung von ey min wurden mittels Dickentaster an beiden Rohrenden Uber den gesamten

Umfang die Extremwerte von s je Probekorper bestimmt. Die Ergebnisse flr ey min sind nachfol-

gend dargestellt (Abbildung 20 - 22).
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Abbildung 20: Minimale Wandstarke fiur PE
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Abbildung 21: Minimale Wandstarke fiir PP1
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Abbildung 22: Minimale Wandstarke fir PP2
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Tabelle 6: Minimale Wandstarke

Probekorper ey.min [Mm]
E1 E2
PE Min 10,05 10,15
Max 10,50 10,45
PE Min 5,45 5,75
Max 5,85 5,90
PP2 A 5,60 5,75
Max 5,85 5,90

Gemal DIN 8074 fur Rohre aus Polyethylen und DIN 8077 fur Rohre aus Polypropylen ist die zu-
lassige minimale Wandstarke mit der Nennwanddicke identisch und betragt 10,0 mm fir PE und
5,8 mm fir PP1 und PP2. Somit entspricht PE den Anforderungen des produktspezifischen Nor-
menwerkes, wahrend bei PP1 und PP2 die zuldssige minimale Wandstarke nicht durchgangig er-
reicht wurde (Tabelle 6).

4.2 Berstdruckversuche

Die im Vorfeld der Zeitstand-Innendruckversuche durchgefiihrten Berstdruckversuche wurden an
jeweils drei Probekdrpern je Werkstoff und Eigenspannungsniveau fir die im Rahmen der Zeit-
stand-Innendruckversuche vorgesehenen Temperaturniveaus durchgefiihrt. Dazu wurden die Pro-
bekorper zunachst 1 h bei der jeweiligen Priftemperatur konditioniert und im Anschluss mit einem
kontinuierlich ansteigenden Innendruck bis zum Versagen belastet. Zwecks Bereinigung der ermit-
telten Berstdriucke wurden aus diesen unter Berucksichtigung von dem und ey min die entsprechen-
den Berstspannungen ogerst errechnet und Gber T aufgetragen (Abbildung 23 - 25).
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Berstspannung / Burst stress [MPa]
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Abbildung 23: Berstspannung als Funktion der Temperatur fir PE
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Abbildung 24: Berstspannung als Funktion der Temperatur fir PP1
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Abbildung 25: Berstspannung als Funktion der Temperatur fiir PP2
Tabelle 7: Berstspannungen je Temperatur und Eigenspannungsniveau
Probekdrper T[°C] Oberst [MPal Ao [%]
E1 E2
20 24,59 25,63 +4,2
PE 40 17,68 17,21 -2,7
60 12,93 12,46 -3,6
80 8,86 8,63 -2,6
20 37,15 34,12 -8,3
PP1 60 21,63 19,51 -9,7
80 15,53 15,06 -2,6
95 12,64 12,59 +0,0
20 30,55 30,97 +1,4
PP2 60 17,39 16,67 -4,2
80 12,72 12,11 -4,8
95 10,39 10,43 +0,4

Die durchgefiihrten Berstdruckversuche lassen je nach Werkstoff unterschiedlich ausgepragt aus-
fallende Unterschiede in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau erkennen. Im Hinblick auf die
Berstspannung betragen diese jedoch nicht mehr als 10 % (Tabelle 7). Unter Beriicksichtigung der
beschrankten Aussagekraft der Ergebnisse von Berstdruckversuchen kdnnen fir PP1 und PP2
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tendenziell grofere Unterschiede festgestellt werden als fur PE. Im Uberwiegenden Falle kann
dabei eine geringe Verschiebung zu niedrigeren Spannungsniveaus bei hoherem Eigenspan-
nungsniveau beobachtet werden. Vor dem Hintergrund einer Uberlagerung von Spannungen infol-
ge Innendruck und Eigenspannungen entspricht diese Tendenz den Erwartungen. Des Weiteren
relativieren sich diese Unterschiede erwartungsgemag bei hoheren Priftemperaturen und lange-
ren Standzeiten infolge einer Relaxation der Eigenspannungen in Abhangigkeit von Zeit und Tem-
peratur. Hier wirkt sich offensichtlich die vorgenommene einstiindige Konditionierung der Probe-
korper aus.

4.3 Zeitstand-Innendruckversuche

Die Zeitstand-Innendruckversuche bei jeweils vier unterschiedlichen Priftemperaturen und unter
Berucksichtigung von Standzeiten bis zu 10 000 h wurden fur alle drei Werkstoffe und beide Ei-
genspannungsniveaus durchgefiihrt. Obwohl die gemal Antrag vorgesehene Durchfiihrung von
Zeitstand-Innendruckversuchen fur Z0 nicht weiter verfolgt wurde, hat die zusatzliche Berucksichti-
gung von Standzeiten im Bereich von 0 h bis > 10 000 h unter dem Strich eine Erhdhung des Pru-
fumfanges zur Folge gehabt. Statt der im Antrag urspriinglich vorgesehenen 360 wurden insge-
samt 665 Zeitstand-Innendruckversuche im Rahmen des Forschungsvorhabens durchgefiihrt. Das
Prufprogramm ist bis auf wenige Ausnahmen in Form einzelner noch laufender und im Folgenden
rot markierter Prifungen abgeschlossen (Tabelle 8 - 10).

Tabelle 8: Anzahl der Zeitstand-Innendruckversuche je Standzeitbereich, Eigenspannungsniveau und Tem-
peratur (PE)

E1 E2
20°C  40°C 60°C 80°C 20°C 40°C 60°C 80°C

Standzeit [h]

0-1 3 3 3 4 3 3 3 3
1-10 4 3 3 4 3 2 3 3
10 - 100 3 7 3 9 3 4 3 8
100 -1 000 4 7 8 5 3 3 6 4
1000 - 10 000 7 4 S 1+3 6 8 8 3
>10 000 3 8 8 7 4 5 6 6

z 24 32 34 30+3 22 25 29 24+3
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Tabelle 9: Anzahl der Zeitstand-Innendruckversuche je Standzeitbereich, Eigenspannungsniveau und Tem-
peratur fur PP1

E1 E2
20°C 40°C 60°C 80°C 20°C 40°C 60°C 80°C

Standzeit [h]

0-1 5 3 4 4 3 5 3 7
1-10 3 4 3 8 4 3 3 6

10 -100 7 3 4 5 3 3 4 6
100 -1 000 5 3 5 6 4 5 5 5
1000 - 10 000 3 7 6 8 6 13 7 7
>10 000 6 < 3 3+3 3 3 3 3

z 29 29 22+3 33+4 23 32 22+3 34

Tabelle 10: Anzahl der Zeitstand-Innendruckversuche je Standzeitbereich, Eigenspannungsniveau und
Temperatur fur PP2

E1 E2
20°C 40°C 60°C 80°C 20°C 40°C 60°C 80°C

Standzeit [h]

0-1 3 3 4 2 4 4 4 4
1-10 2 4 3 4 3 3 3 3
10 - 100 6 4 4 5 4 4 6 5
100 - 1 000 3 4 5 3 4 3 3 4
1000 - 10 000 3 4 6 9 4 7 6 13
> 10 000 3 4 1+3 3 4 7 3 2+3

3 20 23 23+3  23+3 23 28 25 31+3

Die aus den Zeitstand-Innendruckversuchen gewonnenen Datensatze (T; t; p; bzw. daraus be-
rechnet o) wurden je Werkstoff doppelt-logarithmisch (log o/ log t) aufgetragen. Die Ergebnisse flr
Z1 und Z2 wurden dabei zwecks Vergleichbarkeit jeweils zusammengefasst dargestellt (Abbildung
26 - 28).
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Abbildung 26: Prifspannung als Funktion der Standzeit (Zeitstand-Innendruckdiagramm) fir PE
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Abbildung 27: Prifspannung als Funktion der Standzeit (Zeitstand-Innendruckdiagramm) fir PP1
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Abbildung 28: Priifspannung als Funktion der Standzeit (Zeitstand-Innendruckdiagramm) fir PP2

Wie bereits bei den Berstdruckversuchen manifestieren sich teilweise auch bei den Zeitstand-

Innendruckversuchen geringe Unterschiede in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau, die je
nach Werkstoff unterschiedlich ausgepragt sind. Insgesamt haben die Verschiebungen zu niedri-
geren Prifspannungsniveaus bei hdherem Eigenspannungsniveau aber einen noch geringeren
Umfang. Die deutlichsten Unterschiede zeigen sich bei mit PP1 und PP2 durchgefihrten Zeit-
stand-Innendruckversuchen bei kiirzeren Standzeiten und niedrigeren Temperaturen. Erwartungs-
gemal relativieren sich auch diese Unterschiede wieder bei hdheren Priftemperaturen und lange-

ren Standzeiten

infolge Relaxation.

Innendruckversuche sind praktisch keine Unterschiede mehr erkennbar.
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5 Lebensdaueranalyse und Eigenspannungen

5.1 Ergebnisse der Lebensdaueranalyse

Die Prufergebnisse aus den Zeitstand-Innendruckversuchen waren Grundlage fir die Durchfiih-
rung der vorgesehenen Lebensdaueranalysen entsprechend SEM je Werkstoff und Eigenspan-
nungsniveau. Die Auswertung erfolgte mit dem Softwaretool Pipeson Analyzer und entsprechend
den Anforderungen der DIN EN ISO 9080 unter Anwendung des fir Polyolefine vorgesehenen
allgemeinen Modells mit vier Parametern. Die Auswertung wurde auf Grundlage der Zeitstand-
Innendruckversuche bei allen Temperaturen und Uber das gesamte Standzeitspektrum vorge-
nommen. Entsprechend den Anforderungen der DIN EN ISO 9080 wurden Prifergebnisse mit
Standzeiten < 10 h nicht gewertet. Interimsergebnisse der wenigen noch laufenden Prifungen
wurden ebenfalls von der Auswertung ausgeschlossen. Die berechneten Modellparameter bzw.
Regressionskoeffizienten sind nachfolgend dargestellt (Tabelle 11), einen Uberblick Uber die Er-
gebnisse geben die entsprechend erganzten Zeitstand-Innendruckdiagramme (Abbildung 29 - 31).

Tabelle 11: Modellparameter je Eigenspannungsniveau

Modellparameter [-]

Probekorper
E1 E2
C1 - 76,924 - 84,628
PE C 35 517,238 37 837,517
Cs3 23,768 33,268
C4 -18 102,513 -20917,789
C1 - 25,191 - 24,369
PP1 () 12 670,973 12 413,08
Cs3 0,084 - 0,444
(A -3421,334 - 3 253,629
(o - 30,334 - 34,458
PP2 C> 17 378,922 18 754,858
Cs3 - 13,580 - 11,030

Cs - 2 208,508 -3 120,787
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Abbildung 29: Prifspannung als Funktion der Standzeit (Lebensdaueranalyse) flir PE
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Abbildung 30: Prifspannung als Funktion der Standzeit (Lebensdaueranalyse) fir PP1
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Abbildung 31: Prifspannung als Funktion der Standzeit (Lebensdaueranalyse) fiir PP2

Sowohl o,11s(20 °C;50 a) als auch o.p.(20 °C;50 a;97,5) wurden fiir eine T, von 20 °C und eine {,

von 50 a ermittelt (Tabelle 12 und 13).

1.000.000

Tabelle 12: Mittlere Zeitstand-Innendruckfestigkeit o, tys(20 °C;50 a) je Eigenspannungsniveau

o.tHs(20 °C; 50 a) [MPa]

Probekorper A.ps [MPa]
E1 E2
PE 10,38 10,44 + 0,06
PP1 11,73 11,71 -0,02
PP2 12,71 12,64 -0,07

Tabelle 13: Untere Vertrauensgrenze o, (20 °C;50 a;97,5) je Eigenspannungsniveau

o.e(20 °C; 50 a; 97,5) [MPa]

Probekorper A.ps [MPa]
E1 E2
PE 9,54 9,63 + 0,09
PP1 10,40 10,51 + 0,11
PP2 11,73 11,57 -0,16

AreI [%]

+0,6
-0,2
-0,6

AreI [%]

+0,9%
+1,1
-14

Fir keinen der Werkstoffe lassen sich signifikante Unterschiede in Abhangigkeit vom Eigenspan-
nungsniveau erkennen. Ganz im Gegenteil liegen die Unterschiede von weniger als 0,1 MPa fur
orths(20 °C;50 a) bzw. von weniger als 0,2 MPa fiir die o.p. (20 °C;50 a;97,5) im Bereich der Tole-
ranz der Druckaufgabe wahrend der Zeitstand-Innendruckversuche. Darlber hinaus ist bei hdhe-
rem Eigenspannungsniveau eine uneinheitliche Verschiebung zu teils niedrigeren und teils héhe-

0910



Seite 43 des Schlussberichts zu IGF-Vorhaben 15 806 N

ren Zeitstand-Innendruckfestigkeiten festzustellen. Vor diesem Hintergrund wurde die Auswertung
erganzend allein auf Grundlage der bei einer Priftemperatur von 20 °C ermittelten Ergebnisse
Uber das gesamte Standzeitspektrum vorgenommen. Dabei kam das gemaf DIN EN ISO 9080 fiir
diesen Fall vorgesehene Modell mit zwei Parametern zur Anwendung. Die berechneten Modellpa-
rameter bzw. Regressionskoeffizienten sind nachfolgend dargestellt (Tabelle 14).

Tabelle 14: Modellparameter je Eigenspannungsniveau (nur Prifergebnisse fiir 20 °C)

Modellparameter [-]

Probekorper
E1 E2
PE C1 25,152 26,161
Cs3 - 20,339 - 21,221
PP1 C1 27,175 31,752
Cs3 - 18,496 -22,175
PP2 C1 24,938 28,381
Cs3 -17,898 - 20,731

Auch hier wurden 0. tys(20 °C;50 a) und o, (20 °C;50 a;97,5) fur eine T, von 20 °C und eine f, von
50 a ermittelt (Tabelle 15 und 16).

Tabelle 15: Mittlere Zeitstand-Innendruckfestigkeit o, ths(20 °C;50 a) je Eigenspannungsniveau (nur Prifer-
gebnisse fiir 20 °C)

O'|_T|-|s(20 °C;50 a) [MPa]

Probekorper A.bs [MPa] Al [%]
E1 E2
PE 9,10 9,27 +0,17 +1,9
PP1 14,60 15,05 + 0,45 + 3,1
PP2 11,97 12,50 + 0,53 +4.4

Tabelle 16: Untere Vertrauensgrenze o.p (20 °C;50 a;97,5) je Eigenspannungsniveau (nur Prifergebnisse
far 20 °C)

opL(20 °C;50 a;97,5) [MPa]

Probekorper A.bs [MPa] Aol [%]
E1 E2
PE 7,78 8,10 +0,32 +41
PP1 13,65 14,66 + 1,01 +7,4
PP2 11,20 11,75 + 0,55 +49

Bei alleiniger Berucksichtigung der Prufergebnisse der Zeitstand-Innendruckversuche bei 20 °C
liegen die Unterschiede bei weniger als 0,6 MPa fir o_rus(20 °C;50 a) bzw. bei weniger als
1,1 MPa fir o.p.(20 °C;50 a;97,5). Diese Ergebnisse basieren allerdings nur auf einem Viertel der
insgesamt ermittelten Prufergebnisse und erscheinen vor dem Hintergrund der eingeschrankten
Datenbasis nur wenig aussagekraftig. Zudem ist nunmehr eine einheitliche Verschiebung zu héhe-
ren Zeitstand-Innendruckfestigkeiten bei hdherem Eigenspannungsniveau festzustellen. Mit Blick
auf die Uberlagerung von Spannungen infolge Innendruck und Eigenspannungen ware eigentlich
eine gegenteilige Tendenz zu erwarten gewesen.
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5.2 Ermittlung der Eigenspannungen

Parallel zu Zeitstand-Innendruckversuchen und Lebensdaueranalyse wurden die Eigenspannun-
gen mittels der Methoden nach Janson und Kleindienst an Probekdrpern je Werkstoff und Ei-
genspannungsniveau ermittelt. Die Bestimmung der Eigenspannungen nach Janson erfolgte an
Rohrabschnitten mit einer Lange in Hohe von d,. Die Breite des herausgesagten Langssegmentes
wurde abhangig vom Werkstoff mit 0,2 bzw. 0,25 x d, festgelegt. Bei Kleindienst wurde fir L ein
Wert von 50 mm gewahlt. Fir PE betragt / rund 90 mm und fir PP1 und PP2 ca. 51,4 mm. Ent-
sprechend den Angaben von Kleindienst wurde ¢ mit 0,75 angenommen. Einen Uberblick tiber die
Ergebnisse der Eigenspannungsmessungen geben Abbildung 32 und 33, die Werte sind in Tabelle
17 und 18 zusammengestellit.
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Abbildung 32: Eigenspannungen nach Janson
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Abbildung 33: Eigenspannungen nach Kleindienst
Tabelle 17: Eigenspannungen nach Janson
Probekérper Gtaen.tanson [MPa] A,bs [MPa] Aol [%]
E1 E2
PE 4,20 4,43 + 0,23 +5,5
PP1 3,87 4,92 + 1,05 + 271
PP2 3,08 4,47 +1,39 +451
Tabelle 18: Eigenspannungen nach Kleindienst
Probekbl’pel’ OEiaen.Kleindienst [MPa] Aabs [MPa] Arel [%]
E1 E2
PE 2,87 2,93 + 0,06 +2.1
PP1 3,29 4,31 + 1,02 + 31,0
PP2 2,35 3,81 + 1,46 + 62,1

Far PE kénnen im Rahmen beider Methoden keine oder nur geringe Unterschiede im Eigenspan-
nungsniveau nachgewiesen werden. Offenbar ist es im Rahmen der Extrusion bei den gewahlten
Verfahrensparametern unter den genannten Rahmenbedingungen nicht gelungen, bewusst quali-
tativ schlechtere Probekdrper mit deutlich héherem Eigenspannungsniveau zu erzeugen. Demge-
genuber weist PP1 deutlich unterschiedliche Eigenspannungsniveaus E1 und E2 auf, die sich um
rund 1 MPa unterschieden. Fir PP2 ergibt sich ein noch gréRerer Unterschied der Eigenspannun-
gen in H6he von rund 1,4 MPa bzw. 1,5 MPa.
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Legt man die ermittelten Absolutwerte zugrunde, ergeben sich bei der Eigenspannungsmessung
nach Janson durchgangig héhere Werte als sie sich mit der Methode nach Kleindienst bestimmen
lassen. Dessen ungeachtet liefern beide Methoden in Bezug auf die Unterschiede zwischen E1
und E2 vergleichbare Ergebnisse. Insofern lassen sich die unterschiedlichen Eigenspannungsni-
veaus sowohl nach Janson als auch nach Kleindienst reproduzierbar qualitativ nachweisen.
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6 Charakterisierung und Analytik

Zur Komplettierung des Gesamtbildes wurde schliellich eine weitergehende werkstofftechnische
Charakterisierung und chemische Analytik an Probekdrpern aus allen drei Werkstoffen und mit
beiden Eigenspannungsniveaus vorgenommen. Anhand der Ergebnisse kann eine Korrelation ver-
schiedener untersuchter Parameter mit den auftretenden Eigenspannungen aufgezeigt werden.

6.1 Langsschwindung

Zur Bestimmung der Langsschwindung mittels Warmlagerung gemafR DIN EN ISO 2505 wurden
jeweils drei Rohrabschnitte mit einer Lange von 200 mm £ 20 mm in einem Warmeschrank fir
120 min £ 2 min ausgelagert. [23] Die Auslagerungstemperatur betragt gemaf DIN 8075 fir PE
110°C £ 2 °C und gemafd DIN 8078 fur PP1 und PP2 150 °C £ 2 °C. Die nach erfolgter Abkuhlung
der Rohrabschnitte als Langsschwindung bezeichnete festgestellte Langenanderung A/ ist nach-
folgend dargestellt (Abbildung 34 - 36).
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Abbildung 34: Langsschwindung fur PE
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Abbildung 35: Langsschwindung fir PP1
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Abbildung 36: Langsschwindung fur PP2
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Tabelle 19: Langsschwindung je Eigenspannungsniveau

Al [%]

Probekorper Are [%]
E1 E2
PE 1,14 1,16 +1,0
PP1 0,54 0,69 + 27,8
PP2 1,42 1,69 +19,0

Fur PE ergibt sich fir beide Eigenspannungsniveaus eine nahezu identische Langsschwindung
von rund 1,1 % bzw. 1,2 %. Demgegentiber ist sowohl fir PP1 als auch fiir PP2 eine deutlich un-
terschiedliche Langsschwindung in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau festzustellen, wel-
che rund 20 % bzw. 30 % betragt. Dabei liegen die Absolutwerte mit 0,5 % bzw. 0,7 % fir PP1 und
1,4 % bzw. 1,7 % fur PP2 auf deutlich unterschiedlichen Niveaus (Tabelle 19). Die Langsschwin-
dung kann nicht zuletzt als Mal fir die Verarbeitungseinflisse angesehen werden. Je grof3er die
Langsschwindung des Probekorpers, desto grofiere Verarbeitungseinfliisse sind im Vergleich zum
Rohmaterial anzunehmen. Insofern werden die Eigenspannungsmessungen von der Tendenz her
bestatigt.

6.2 Dichte

Zur Bestimmung des Dichteprofils tGber der Rohrwand wurden durch spanende Bearbeitung Pro-
bekorper der Abmessungen 20 mm x 10 mm x 2 mm aus Rohrabschnitten aller drei Werkstoffe
und beider Eigenspannungsniveaus prapariert. Zur Profilierung wurden die Probekérper aqui-
distant aus der Rohrwand entnommen. Die Dichte p wurde dann im Eintauchverfahren gemaf
DIN EN ISO 1183-1 bestimmt. [24] Die Ergebnisse sind nachfolgend dargestellt (Abbildung 37 -
39).
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Abbildung 37: Dichte fur PE
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Abbildung 38: Dichte fur PP1
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Abbildung 39: Dichte fir PP2
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Tabelle 20: Dichte je Eigenspannungsniveau

Probekérper Position [-] plalem’]
E1 E2
Innen 0,962 0,961
= Mitte 0,961 0,960
AuBen 0,957 0,955
Innen 0,919 0,918
A Mitte 0,918 0,917
AuBen 0,916 0,915
Innen 0,908 0,908
PP2 Mitte 0,908 0,907
AuBen 0,907 0,906

Die ermittelten Dichtewerte liegen somit fur PE zwischen 0,955 g/cm?® und 0,962 g/cm3, fir PP1
zwischen 0,915 g/cm? bis 0.919 g/cm?® und fiir PP2 zwischen 0,906 g/cm? bis 0,908 g/cm3. Sie ent-
sprechen damit den von den Rohmaterialherstellern angegebenen Dichtewerten des Rohmaterials
(Tabelle 21).

Tabelle 21: Dichte des Rohmaterials

Werkstoff p[glcm?]
PE 0,959
PP1 0,915
PP2 0,905

Deutlich identifiziert werden konnte ein bei allen Probekérpern in gleicher Weise auftretender Ver-
lauf des Dichteprofils Uber der Rohrwand. Im Bereich des inneren Drittels der Rohrwand wurden
die jeweils hochsten Dichtewerte gefunden, wahrend sich die Messwerte aus der Rohrwandmitte
auf einem niedrigeren Niveau befinden. In Richtung des auReren Drittels der Rohrwand ist dann
ein starker Abfall der Dichtewerte zu verzeichnen. Im Hinblick auf E1 und E2 ergeben sich fur Pro-
bekorper aus allen Werkstoffen zumindest geringe Unterschiede. Die Dichtewerte fallen bei E1
einheitlich hdher oder gleich denen bei E2 aus.

6.3 Schmelze-MasseflieBrate

Die Schmelze-MasseflieRrate (MFR) ermdglicht eine Aussage Uber das mittlere Molekulargewicht
bzw. die Kettenlange und lasst im Rahmen einer vergleichenden Beurteilung die Identifikation ei-
nes herstellungsbedingten Kettenabbaus und damit eines mdglichen Verarbeitungseinflusses zu.
Bei der Bestimmung des MFR-Profils Gber der Rohrwand gemaf DIN EN ISO 1133 wurden fir alle
drei Werkstoffe und beide Eigenspannungsniveaus durch spanende Bearbeitung Probekoérper
aquidistant aus der Rohrwand entnommen. [25] Fir PE wurde eine Priftemperatur von 190 °C und
eine Nennlast von 5 kg gewahlt, wahrend fir PP1 und PP2 eine Pruftemperatur von 230 °C und
eine Nennlast von 2,16 kg verwendet wurden (Abbildung 40 - 42).
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Abbildung 40: Schmelze-MasseflieRrate (MFR) fiir PE
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Abbildung 41: Schmelze-MasseflieRrate (MFR) fur PP1
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Abbildung 42: Schmelze-MasseflieRrate (MFR) fir PP2
Tabelle 22: Schmelze-MasseflielRrate MFR je Eigenspannungsniveau
.. i MFR [g/10min
Probekorper Position [-] [g/10 1
E1 E2
Innen 0,24 0,24
PE Mitte 0,24 0,24
AuBen 0,24 0,25
Innen 0,30 0,31
PP1 Mitte 0,29 0,32
AuBen 0,30 0,30
Innen 0,31 0,32
PP2 Mitte 0,31 0,31
AuRen 0,32 0,32

Die ermittelten Schmelze-Masseflieliraten schwanken fiir PE zwischen 0,24 g/10min und
0,25 g/10min, fir PP1 zwischen 0,29 g/10min und 0,32 g/10min und fir PP2 zwischen
0,31 g/10min und 0,32 g/10min (Tabelle 22). Sie liegen damit nur minimal héher als die am Roh-
material bestimmten Schmelze-Masseflielraten (Tabelle 23). Ein Scherabbau der Ketten hat dem-

entsprechend nicht stattgefunden.
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Tabelle 23: Schmelze-Masseflielirate (MFR) des Rohmaterials

Probekorper MFR [g/10min]
PE 0,23
PP1 0,30
PP2 0,30

Ein veranderlicher Verlauf der Schmelze-Massefliel3rate tber der Rohrwand ist erwartungsgemaf
nicht festzustellen und damit ein lokal unterschiedlicher Scherabbau Uber der Rohrwand auszu-
schlief3en. Im Hinblick auf das Eigenspannungsniveau zeigen sich zwar teilweise geringfiigig hohe-
re Werte fuir E2 im Vergleich zu E1. Aufgrund der verfahrensabhangigen grof3en Streuung des
Verfahrens kdonnen die Unterschiede aber nicht als signifikant identifiziert werden und damit ein
unterschiedlicher Scherabbau in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau bzw. ein moglicher
Verarbeitungseinfluss nachgewiesen werden.

6.4 Schmelz-Enthalpien aus Dynamischer Differenz-Thermoanalyse

Die Bestimmung des Profils des thermischen Verhaltens tber der Rohrwand erfolgte mittels Dy-
namischer Differenz-Thermoanalyse (DSC) gemat DIN EN ISO 11357-1. [26] Wiederum wurden
Probekdrper aquidistant aus der Rohrwand entnommen. Die beim ersten Aufheizvorgang mit einer
Aufheizrate von 10 K/min erhaltenen Werte fir AH. sind nachfolgend dargestellt (Abbildung 43 -
45).
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Abbildung 43: Schmelz-Enthalpien aus Dynamischer Differenz-Thermoanalyse fir PE
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Abbildung 44: Schmelz-Enthalpien aus Dynamischer Differenz-Thermoanalyse fiir PP1
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Abbildung 45: Schmelz-Enthalpien aus Dynamischer Differenz-Thermoanalyse fur PP2
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Tabelle 24: Schmelz-Enthalpie aus Dynamischer Differenz-Thermoanalyse je Eigenspannungsniveau

Probekorper Position [-] AH. [J/g]

E1 E2
Innen 170,1 170,7
= Mitte 169,1 166.3
AuBen 149,5 1521

Innen 86,7 81,9

PP1 Mitte 84,3 80,0
AuBen 74,5 73,0

Innen 84,1 81,1

PP2 Mitte 83,1 80,4
AuBen 75,3 72,8

Die fur AH, ermittelten Werte liegen fir PE zwischen 149 J/g und 171 J/g, fur PP1 zwischen 73 J/g
und 87 J/g und fir PP2 zwischen 73 J/g und 84 J/g. Wie bei der Dichte konnte erwartungsgemaf
auch bei der Schmelz-Enthalpie ein bei allen Probekérpern in gleicher Weise auftretender Verlauf
Uber der Rohrwand nachgewiesen werden. Im Bereich des inneren Drittels der Rohrwand ergeben
sich die hochsten Werte der Schmelz-Enthalpie, die sich in Richtung Rohrwandmitte zunachst mo-
derat, und dann in Richtung des auf3eren Drittels der Rohrwand stark abzufallen (Tabelle 24). Im
Hinblick auf die Eigenspannungsniveaus sind bei PE nur geringe und zudem uneinheitliche Unter-
schiede festzustellen. Fir PP1 und PP2 bewegt sich die Schmelz-Enthalpie bei E1 aber durchge-
hend auf einem héheren Niveau als bei E2. Mit AH.? (PE-HD) = 293 J/g, AH. (a-nukleiertes PP-H)
=177 J/g und AHL (B-nukleiertes PP-H) = 173 J/g kann aus den gemessenen Schmelz-Enthalpien
auf den vorliegenden Kristallisationsgrad X:°¢ geschlossen werden (Tabelle 25). Der an dieser
Stelle angenommene Wert von 173 J/g fur B-nukleiertes PP-H stellt einen Mittelwert dar [42;43].

Tabelle 25: Kristallinitdtsgrad aus Dynamischer Differenz-Thermoanalyse je Eigenspannungsniveau

X" [%]

Probekoérper Position [-]

E1 E2

Innen 58 58

PE Mitte 58 57
AuBen 51 52

Innen 49 46

PP1 Mitte 48 55
AuBen 42 41

Innen 49 47

PP2 Mitte 48 46
AuBen 44 42
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6.5 Glasuibergangstemperatur aus Torsionspendel-Verfahren

Mittels des Torsionspendel-Verfahrens gemafl DIN EN ISO 6721-2 wurden die Glasubergangs-
temperaturen Ty fur PP1 und PP2 und beide Eigenspannungsniveaus bestimmt. [27] Die Probe-
kérper der Abmessungen 60 mm x 10 mm x 1 mm wurden dabei der Rohrwandmitte entnommen
(Abbildung 46 und 47).
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Abbildung 46: Glastibergangstemperatur aus Torsionspendel-Verfahren fir PP1
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Abbildung 47: Glastibergangstemperatur aus Torsionspendel-Verfahren fir PP2

Tabelle 26: Glasubergangstemperatur aus Torsionspendel-Verfahren je Eigenspannungsniveau

Probekoérper Ta[°Cl
E1 E2
PP1 -0,2 +0,7
PP2 +3,0 +3,3

Die erhaltenen Ergebnisse fur PP1 in Hohe von rund 0 °C bis 1 °C und fir PP2 in H6he von rund
3 °C liegen im erwarteten Bereich. Unterschiede zwischen den beiden Eigenspannungsniveaus
kénnen aus den Werten aber nicht abgeleitet werden (Tabelle 26).

6.6 Biegekriechmodul

Der Biegekriechmodul Ep. wurde an Probekorpern aller drei Werkstoffe und beider Eigenspan-
nungsniveaus bestimmt. Aufgrund der Rohrabmessungen war eine Entnahme von Probestdben
der Abmessungen 120 mm x 10 mm x 10 mm nicht méglich. Alternativ wurde der Biegekriechmo-
dul an Rohrprobekérpern mit einer Lange / in H6he des Innendurchmessers d; ermittelt. Die
Krafteinleitung erfolgte dabei senkrecht zur Rohrachse linienférmig Gber den Rohrscheitel. Die fir
eine Anfangsverformung in Héhe von 1 % des Innendurchmessers d, erforderliche Kraft F wurde in
Vorversuchen bestimmt und Uber die Prifdauer von 24 h konstant gehalten. Anhand der Uber die
Innendurchmesseranderung gemessenen Verformung wurde dann E,. berechnet (Abbildung 48 -
50).
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Abbildung 48: Biegekriechmodul als Funktion der Zeit fir PE
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Abbildung 49: Biegekriechmodul als Funktion der Zeit fir PP1
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Abbildung 50: Biegekriechmodul als Funktion der Zeit fiir PP2
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Tabelle 27: Biegekriechmodul je Eigenspannungsniveau

Probekorper Zeit

3 min
5 min

30 min
1h
6h
24 h

PE

3 min
5 min

30 min
1h
6h
24 h

PP1

3 min
5 min

30 min
1h
6h
24 h

PP2

Die hochsten Werte fur den Biegekriechmodul weist PP1 auf, gefolgt von den rund 5 % bis 10 %
niedrigeren Werten fir PP2. Die Werte fir PE liegen demgegentber rund 40 % bis 50 % unter
diesem Niveau. Ebenfalls erwartungsgemal ergeben sich fir E1 geringfugig hohere Werte der
Biegekriechmoduln als flir E2 (Tabelle 27).

6.7 GroBenausschlusschromatographie

Um einen herstellungsbedingten Kettenabbau ausschlieBen zu kdnnen, wurde exemplarisch das
Granulat und das daraus gefertigte Rohr PP2 E1 an unterschiedlichen Stellen mittels GrélRenaus-
schlusschromatographie (GPC) gemessen. Im Gegensatz zum MFR liefert die GPC nicht nur ei-
nen Molekulargewichtsmittelwert sondern dessen Verteilung (Breite). Dies ermdglicht eine genaue-
re Analyse eines moglichen Verarbeitungseinflusses. In Abbildung 51 sind die ermittelten Moleku-

largewichtsverteilungen dargestellt.
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Abbildung 51: Vergleich der Molekulargewichtsverteilungen von Granulat und PP2 E1

Es konnte kein Kettenabbau festgestellt werden.

6.8 Polarisationsmikroskopie

Verarbeitete Polymere zeigen hinsichtlich ihrer morphologischen Parameter eine raumliche Vertei-
lung. Polarisationsmikroskopie (PLM) wird haufig verwendet, um Anisotropien in Polymeren zu
untersuchen. Dazu wird ein Mikrotomschnitt zwischen gekreuzte Polarisatoren platziert. Dies be-
deutet, dass im Falle einer isotropen Probe kein Licht auf den Detektor Ubertragen wird, wahrend
im Falle einer anisotropen Probe die Schwingungsebene des Lichts gedreht wird, wodurch ein be-
stimmter Teil des Lichts den zweiten Polarisator passieren kann. Abbildung 52 zeigt PLM Aufnah-
men der untersuchten Polypropylen-Rohre bei identischen Lichtverhaltnissen. PP1 und PP2 unter-
scheiden sich deutlich in der Helligkeit. B-Sphéarolite sind hochgradig doppelbrechend, wodurch
sich die hohe Helligkeit von PP2 erklaren lasst. Zwischen den beiden Eigenspannungsniveaus von
PP1 und PP2 sind lediglich geringe Unterschiede in der dufleren Randschicht erkennbar.
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“500 im

Abbildung 52: PLM Aufnahmen Uber den Querschnitt der Polypropylen-Rohre a) PP1-E1, b) PP1-E2, ¢)
PP2-E1 und d) PP2-E2
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Abbildung 53: Ausschnitt der Randschicht der Polypropylen-Rohre a) PP1-E1, b) PP1-E2, ¢) PP2-E1 und d)
PP2-E2 (vgl. weile Markierung aus Abbildung 52)

In der VergroBerung (Abbildung 53) sind deutliche Unterschiede hinsichtlich der Kern-Schale
Struktur zu erkennen. Dies ist fur PP2 besonders stark ausgepragt. Die Rohre mit erhéhter Eigen-
spannung weisen eine breitere amorphe Randschicht auf.

Mit Hilfe eines Kompensatorplattchens kann das optische Vorzeichen und damit der Typ und die
GroRe von Spharolithen bestimmt werden. In Abbildung 54 ist ein Ausschnitt der Rohrinnenseite
beider Rohrtypen dargestellt.

a)

100 um

Abbildung 54: VergréRerung aus der Rohrinnenseite von a) PP1-E1 und b) PP2-E1.

Die beiden Polymorphe kénnen leicht unterschieden werden: eine negativ optische Doppelbre-
chung bewirkt, dass die zweiten und vierten Quadranten der Spharolithen eine gelbe Farbe zeigen,
wahrend im Falle einer positiven Doppelbrechung der erste und dritte Quadrant gelb ist. PP1 und
PP2 unterscheiden sich deutlich in der optischen Doppelbrechung, SpharolithgréRe und damit
Keimdichte.

6.9 Kristallinitatsgrad, Orientierungen und Stabilisatorverteilung aus pFTIR

Mit Hilfe von yFTIR kann das Profil des Grades der Kristallinitdt Uber die Wand der Rohre be-
stimmt werden. Die spektrale Kristallinitat von Polypropylen wird Gber das Flachenverhaltnis des
Bandenpaars 998 cm™ / 974 cm™ wiedergegeben. Die Bande bei 998 cm™ kann dabei den kristal-
linen Sequenzen im Polypropylen zugeschrieben werden, wihrend die Bande bei 974 cm™ von
kristallinen und amorphen Doméanen herrihrt. Es lassen sich Aussagen zu der Additivkonzentrati-
on und der Kristallinitat ableiten. In Abbildung 55 sind die Kristallinitatsprofile der Polypropylen-
Rohre dargestellt. Zwischen PP1 und PP2 ist ein deutlicher Unterschied des Kristallinitatsprofils
Uber der Rohrwand zu erkennen. Wahrend die spektrale Kristallinitat der PP1 Rohre nahezu kon-
stant verlauft, fallt die Kristallinitdt von PP2 signifikant von der Rohrinnen- zur Rohrauf3enseite ab.
Insgesamt weist PP2 eine deutlich hdhere spektrale Kristallinitdt auf als PP1. Bei PP1 zeigt das
Rohr mit héherer Eigenspannung eine geringfugig niedrigere Kristallinitat zwischen dem Zentrum
und der inneren Rohrwandung. Das B-nukleierte Material zeigt dagegen einen hoéheren Einfluss
der Eigenspannung sowohl an der Innen- als auch der AulRenseite.
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Abbildung 55: Kristallinitatsprofile der Rohrwandung im Ausgangszustand

Ein weiterer morphologischer Parameter, der berlicksichtigt werden muss, ist die Orientierung der
Polymerketten. Ein Verfahren, um die Ausrichtung der Polymerketten in allen drei Raumrichtungen
zu bestimmen, wurde kirzlich auf theoretischer Basis abgeleitet von Rode et al. beschrieben. Das
Verfahren verwendet Messungen von zwei senkrechten Mikrotomschnitten entsprechend den Ach-
sen eines definierten Koordinatensystems. Aus den einzelnen Extinktionen kann anschlieRend die
Orientierung in drei Richtungen berechnet werden.

Da im Fall von Polypropylen die Absorption der Bande bei 974 cm™ sowohl durch die amorphen
und kristallinen Phase erzeugt wird, kann diese flr die Bestimmung der durchschnittlichen Orien-
tierung der Kettenhauptachse verwendet werden. Die Profile fur die berechnete Ausrichtung in
allen drei Richtungen sind in Abbildung 56 dargestellt.

a) b)
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Abbildung 56: Dreidimensionale Polymerkettenorientierung von a) PP1 und b) PP2

Die MD-Orientierung der Polymerketten in PP1 nimmt konstant von innen nach auf3en zu, wahrend
fur ND ein gegenlaufiger Trend beobachtet wird. Dies wird durch das Scherfeld der Extrusion und
der Tatsache, dass von beiden Oberflachen gekuhlt wird, verursacht. Die Rohre durchlaufen nach
der Extrusion ein Wasserbad zur Abkuhlung. Dadurch entsteht ein Temperaturgradient Gber die
Rohrwand. Der dulere Bereich des Rohres wird schlagartig abgekihlt, wodurch die Anisotropie
eingefroren wird. Die Orientierung in beiden Richtungen zeigen ein leichtes Minimum in der Mitte
der Rohrwand, die aufgrund der Tatsache, dass in diesem Bereich die Polymerschmelze am
langsten anhalt und damit die induzierte Orientierung maximal entspannen kann. In TD wird nahe-
zu keine Orientierung beobachtet. Bei PP2 steigt die Orientierung in MD monoton von der inneren
zu der duReren Rohrwand, mit einem steilen Anstieg der letzten 500 ym. Ahnlich wie bei PP1 ist
dies das Ergebnis des Scherfeldes und der Kiihlbedingungen. Die Orientierung in TD und ND ver-
laufen V-formig, mit einem ausgepragten Minimum in der Mitte der Wand, wo die Polymerketten
keine Vorzugsorientierung in TD und ND aufweisen. Wie zuvor erortert, ist eine Relaxation der
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Moleklle und ein isotropes Kristallwachstum in der Rohrmitte unterstitzt. Flr beide Materialien
wurden lediglich im duReren Randbereich Unterschiede der Polymerketten beobachtet. Dabei zeigt
PP2 einen hdheren Einfluss der Eigenspannung auf die Kettenorientierung.

Des Weiteren wurde die rdumliche Verteilung des phenolischen Langzeitstabilisators bestimmt.
Wie aus Abbildung 57 hervorgeht, zeigen die beiden Polypropylen-Materialien einen signifikanten
Unterschied in Bezug auf die Intensitat der Carbonylbande. Dabei weist PP2 eine hdhere Intensitat
auf als PP1. Bei allen Rohren ist der Stabilisator gleichmaRig Uber die Rohrwand verteilt. Ein Ein-
fluss der Eigenspannungen konnte nicht festgestellt werden. Eine Quantifizierung des Gehaltes an
Antioxidantien mittels pFTIR liel® sich aufgrund der mangelnden Information Gber die Stabilisierung
der Rohre nicht ermitteln.
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Abbildung 57: Stabilisatorverteilung der Rohre im Ausgangszustand

6.10 Kristallinitatsgrad und Stabilisatorverteilung aus pFTIR an gealterten Proben

Abbildung 58 zeigt den Kristallinitdtsverlauf der PP1 Rohre. Man erkennt, dass in Folge der Alte-
rung im Zeitstand-Innendruckversuch keine signifikante Veranderung der mittels pFTIR bestimm-
ten Verteilung des Kristallinitatsgrades flr PP1 E1 eintritt. Bei PP1 E2 tritt allerdings eine Nachkris-
tallisation ein. Unabhangig der Alterungsbedingungen findet eine Erhdhung der Kristallinitat tber
der gesamten Rohrwand statt.
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Abbildung 58: Kristallinitdtsgrad Uber der Rohrwand abhangig vom Zeitstand-Innendruckversuch der Rohre
a) PP1 E1und b) PP1 E2

Eine Betrachtung der Stabilisatorverteilung (Abbildung 59) lasst auf einen direkten Zusammenhang
zwischen Nachkristallisation und Stabilisatorverlust schlie3en.
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Abbildung 59: Stabilisatorverteilung iber der Rohrwand abhangig vom Zeitstand-Innendruckversuch der
Rohre a) PP1 E1 und b) PP1 E2

Da es sich bei den Polypropylen-Rohren um kommerziell erhaltliche Produkte handelt, sind die
verwendeten Stabilisatormischungen unbekannt. Daher kann an dieser Stelle lediglich die Vertei-
lung und nicht der absolute Gehalt bestimmt werden. Wahrend der Alterung bildet sich eine para-
bolische Stabilisatorverteilung tber der Rohrwand aus. PP1 E1 weist nur an den Aulienseiten der
Rohrwand ein Stabilisatorverlust auf, PP1 E2 zeigt dagegen einen Verlust Uber die gesamte Rohr-
wand. Die Stabilisatordiffusion erhdht sich sowohl bei PP1 E1 als auch bei PP1 E2 mit zunehmen-
der Temperatur. Fir PP2 wird nahezu keine alterungsbedingte Nachkristallisation beobachtet. Le-
diglich PP2 E1 zeigt eine leichte Erhdhung der Kristallinitat bei 95 °C.
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Abbildung 60: Kristallinitatsgrad tGber der Rohrwand wahrend des Zeitstand-Innendruckversuchs von a) PP2
E1 und b) PP2 E2

Abbildung 61 zeigt das Intensitatsprofil der Carbonylbande bei 1742 cm™ liber der Wandung von
PP2 E1 und PP2 E2 in Abhangigkeit der Temperatur. An den AuRenseiten, die im direkten Kontakt
mit Wasser stehen nimmt der Stabilisatorgehalt am starksten ab. Wahrend der Alterung bildet sich
bei 95 °C eine bimodale Stabilisatorverteilung tGber der Rohrwand aus. Insgesamt verlauft die Sta-
bilisatordiffusion bei PP2 erheblich langsamer als bei PP1. Als Besonderheit zeigte sich eine lokal
erhdhte Absorption der Carbonylbande bei 1742 cm™. Eine mdégliche Erklarung dafiir wéren Stabi-
lisatoren mit mehrstufiger Wirkweise, die zu einer scheinbaren Zunahme der Stabilisierung im Ver-
gleich zum Ausgangszustand flhren.
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Abbildung 61: Stabilisatorverteilung Gber der Rohrwand wahrend des Zeitstand-Innendruckversuchs fir a)
PP2 E1 und b) PP2 E2

6.11 Exkurs zum Kristallinitatsgrad aus pFTIR an Probekorpern aus B-nukleiertem Polypro-
pylen Homopolymer

Wahrend der Untersuchungen des B-nukleierten PP2 wurden signifikante Abweichungen zwischen
den Ergebnissen von DSC und uFTIR festgestellt. Daher wurde eine neue Methode zur Bestim-
mung des Kiristallinitatsgrades und der Verteilung des 3-Polymorphen mit uFTIR entwickelt. In Ab-
bildung 66 sind die PLM Aufnahmen der orthogonalen (cut.) und parallelen (cut;) Mikrotomschnitte
der Rohre PP1 und PP2 dargestellt. Wie bereits erwahnt, unterscheiden sich die beiden PP Pro-
ben hinsichtlich ihrer Doppelbrechung und damit der Helligkeit in den PLM Aufnahmen. Dariber
hinaus wurden auch Unterschiede in Abhangigkeit der Schnittrichtung beobachtet.
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Abbildung 62: PLM Aufnahmen tber den Querschnitt orthogonal zueinander stehender Mikrotomschnitte der
PP Rohre a) PP1 E1 und b) PP2 E1

Fir eine quantitative Beurteilung der Helligkeitsverhaltnisse wurde die in Abbildung 63 gezeigten
Histogramme erstellt.
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Abbildung 63: Histogramme der PLM Aufnahmen aus Abbildung 62, a) PP1 und b) PP2.

PP1 zeigt lediglich in der duReren Halfte des Rohres Unterschiede. Wahrend fur cut, die Helligkeit
linearer von der Rohrinnenseite zur Au3enseite abfallt, bleibt sie bei cut. nahezu konstant mit ei-
nem Abfall an der Rohraulienseite. PP2 weist dagegen zwei ganzlich unterschiedliche Helligkeits-
profile auf. Ein direkter Vergleich der beiden Rohrtypen zeigt, dass die wesentlichen Helligkeitsun-
terschiede im aulReren Bereich der Rohre auftreten. Die Orientierungsmessungen zeigen, dass die
Unterschiede auf scherungs- und abkuhlungsbasierte Orientierungen zurlickgefiihrt werden kénn-
ten. Allerdings muss es einen weiteren Einflussparameter geben, wodurch die Unterschiede zwi-
schen den beiden Rohrtypen zu erklaren ist. Dies kdnnten Unterschiede in der Kristallinitats- und
Polymorphenverteilung sein. Beide Parameter konnen mittels DSC bestimmt werden.

Fir die Untersuchungen wurden 300 um dicke Mikrotomschnitte mit einer Mettler Toledo DSC
822E analysiert. Das Instrument wurde mit hochreinen Indium und Zink Standards kalibriert. Alle
Proben wurden mit einer Aufheizrate von 10 K/min unter Stickstoffatmosphare zwischen 25 °C und
230 °C gemessen. Fiir die Bestimmung des Kristallinitdtsgrades (Xc°¢) und das o/p Verhaltnis
wurde der erste Heizzyklus verwendet. Zur genaueren Bestimmung wurden an dieser Stelle flr die
Schmelzwarme der vollstandig kristallinen a- und p-Modifikation die folgenden Enthalpien AH,° =
177 Jig und AH,® = 168 J/g gewahlt [43].

Die Menge der a- (K,) und p-Modifikation (Kz) wurde nach folgenden Gleichungen bestimmt
(Gleichung 23 und 24):

AH

a

S Gleichung 23
a = (AHﬁ AHQ), (Gleichung 23)
AHS  AHJ
AH 4
AHY .
B :W. (Glelchung 24)
AHY © AHJ

AH, und AHBO sind die Schmelzenthalpie der a-und pB-Modifikation in Proben mit gemischten Poly-
morphenzusammensetzung und werden anhand der jeweiligen Flache der Schmelzpeaks be-
stimmt werden (Abbildung 64).
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Abbildung 64: DSC Schmelzkurve von PP2 E1

Die Gesamtschmelzenthalpie (AH°) wurde mit der folgenden Gleichung bestimmt (Gleichung 25):
AH® =K, -AH] + K, -AH}. (Gleichung 25)

Das Verhaltnis der Enthalpien (AH) und (AH°) ergibt X:°C und ist in der folgenden Gleichung dar-
gestellt (Gleichung 26):

X2 = AA:O -100. (Gleichung 26)

Die Schmelzkurven des 1. Heizzyklus sind in Abbildung 65 gezeigt. PP1 weist lber die gesamte
Rohrwand lediglich die a-Modifikation auf und die Schmelztemperatur betragt konstant 160 °C. Die
Formunterschiede der einzelnen Schmelzkurven lassen sich durch Variationen der Temperatur
Uber die Rohrwand erklaren. In den Schmelzkurven von PP2 sind jeweils zwei Peaks zu erkennen.
Der Peak bei ca. 150 °C kann der B- und bei 165 °C der a-Modifikation zugeschrieben werden.
Aufgrund der Abkihlbedingungen wird ein Gradient des B-Gehaltes mit einer stetigen Abnahme
von der Rohrauf3en- zur Innenseite erhalten.
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Abbildung 65: DSC Schmelzkurven des 1. Heizzyklus von a) PP1 und b) PP2

Die mit DSC ermittelten Werte fiir den Kristallinititsgrad (Xc°°¢) und die Verteilung des B-Anteils
(Kp) sind in Tabelle 28 zusammengefasst. Eine graphische Darstellung der Kristallinitatsverlaufe
fir PP1 und PP2 ist in Abbildung 66 gezeigt.

Tabelle 28: X:"°¢ und K; fiir PP1-E1 und PP2-E1

Position [um]® PP1 E1 PP2 E1

X% [%] X % [%] Kp [%] Ka/Xc"SC [-]
5700 48 47 24 0,51
4800 48 50 44 0,88
3900 50 50 0,99
3600 51 49 53 1,08
3300 54 59 1,09
3000 52 54 64 1,18
2700 59 60 1,02
2400 51 53 59 1,11
1200 53 53 66 1,24
600 51 68 1,35
300 51 51 68 1,32

Y Abstand von der inneren Rohrwand
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An der Innen- und AulRenseite der Wandung stimmen die ermittelten Kristallinitatsgrade fur beide
Rohre Uberein. Im Zentrum der Rohre zeigt PP2 allerdings einen signifikant hoheren Kristallinitats-
grad. Dies konnte an einer héheren Effektivitat des B-Nukleierungsmittels liegen.
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Abbildung 66: Mit DSC bestimmtes Kristalliniatsprofil iiber die Rohrwand.

Eine Uberlagerung der mittels DSC und pFTIR bestimmten Kristallinitatsverlaufe ist in Abbildung
67 dargestellt. Fir PP1 stimmen die beiden Profile sehr gut tberein, wahrend im Fall von PP2
deutliche Abweichungen zu erkennen sind. Wahrend fiir Xc°5¢ ein Maximum in der Mitte der
Rohrwand bestimmt wurde, zeigt die spektrale Kristallinitat X ein Minimum an dieser Stelle.
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Abbildung 67: Uberlagerung der Kristallinitatsprofile von DSC und uFTIR fiir a) PP1-E1 und b) PP2-E1
Wie bereits fur die PLM Messungen wurden auch IR Messungen an zwei orthogonalen Mikrotom-

schnitten durchgeflhrt. Allerdings zeigt die Uberlagerung der beiden Profile fiir Xc'® Profile mit dem
von X5 (Abbildung 68) keine Ubereinstimmung.
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Abbildung 68: Uberlagerung der Kristallinitatsverlaufe von DSC und pFTIR (orthogonale Mikrotomschnitte).

Unter Beriicksichtigung, dass fiir PP1 und PP2 eine vergleichbare X:°5¢ ermittelt worden sind und

das durchstrahlte Volumen der beiden Mikrotomschnitte ebenfalls identisch ist, kdnnten die Abwei-
chungen von IR und DSC auf die B-Modifikation zuriickzufihren sein. Daher wurden die beiden IR
Profile von PP2-E1 mit K verglichen. In Abbildung 69 ist K; mit X¢'® cut, tiberlagert dargestellt. Die
beiden Profile zeigen eine klare Ubereinstimmung. Demnach wird die Bande 998 cm™ in cut; maR-
geblich von der B-Modifikation beeinflusst.
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Abbildung 69: Uberlagerung von X¢'® (cut) mit K,

Da das Profil von Xc® cut, einen vollig anderen Verlauf zeigt, muss die Bande ebenfalls auf ande-
re Weise beeinflusst werden. Daher wurde ein Quotient aus K; und Xc¢ gebildet und mit dem IR-
Profil von cut, Uberlagert (Abbildung 70). Die beiden Profile stimmen ebenfalls sehr gut Gberein.
Folglich wird Xc™ cut, sowohl von Kj als auch Xc°°¢ beeinflusst. Die zusétzliche Kristallinitatsab-
hangigkeit deutet auf eine orientierungsbedingte Anisotropie der kristallinen Anteile in der Probe.
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Abbildung 70: Uberlagerung von xR (cut,) mit KB/XCDSC

Fir Proben mit hohem B-Anteil konnte demnach flir empirisch ein Zusammenhang zwischen dem
Bandenfléachenverhaltnis 998/974 und Ky/ X 5C fir cut, sowie K; fiir cuty. Folgerichtig misste der
Quotient von Xc® cut, / cut, mit Xc°SC ibereinstimmen. Eine Uberlagerung der Profile ist in Abbil-
dung 71 gezeigt. Bis auf eine Abweichung an der Rohraulienseite, die durch die Abwesenheit der
B-Modifikation erklart werden kann, stimmen die Profile Gberein.
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Abbildung 71: Uberlagerung von Xc'® (cut, / cut,) und Xc°5¢

Eine Bestimmung des ortsaufgeldsten Kristallinitdtsgrades mit von B-nukleiertem PP mit pFTIR ist
mit Hilfe von zwei Mikrotomschnitten nach folgender Gleichung mdglich (Gleichung 27):

A998 (cut”)
X D¢ _ Kﬂ - A974
c =

Ky Asg (cut))
X ¢ Ags

(Gleichung 27)
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7 Zusammenfassung und kmU-Relevanz der Ergebnisse

Ausschlaggebend flir die anwendungstechnische Bedeutung von Kunststoffrohren ist unter ande-
rem ihre auf Basis internationaler Normen nachgewiesene hohe Lebensdauer. Die Lebensdauer-
analyse erfolgt notwendigerweise auf Grundlage einer akzelerierten Priafung mit einer anschlie-
Renden Extrapolation des Materialverhaltens, wie sie in DIN EN ISO 9080 in Verbindung mit
DIN EN ISO 1167 beschrieben wird. Die grundsatzliche Eignung des Verfahrens ist durch langjah-
rige Pruf- und Praxiserfahrungen von nunmehr fast 60 Jahren belegt. Die Herstellung von Kunst-
stoffrohren erfolgt in der Regel durch Extrusion, welche eine Orientierung der Polymerketten, eine
unterschiedliche Verteilung des Kristallinitatsgrades tber der Rohrwand und eine unterschiedliche
Volumenkontraktion mit sich bringt. Die daraus resultierenden Eigenspannungen Uberlagern sich
im Betriebsfall mit den Spannungen infolge Innendruck. Die Auswirkungen von herstellungsbeding-
ten Eigenspannungen und deren spatere Relaxation auf die Lebensdaueranalyse von Kunststoff-
rohren sind bisher noch nicht systematisch untersucht wor-den. Vor diesem Hintergrund stellt sich
die Frage, ob und in welcher Form das Eigenspannungsni-veau der in den Zeitstand-
Innendruckversuchen gemaf DIN EN ISO 1167 im Rahmen der Le-bensdaueranalyse gemaf DIN
EN ISO 9080 verwendeten Probekoérper Einfluss auf die ermittelten Ergebnisse austbt.

Zur Klarung dieser Fragestellung wurde im Rahmen des Forschungsvorhabens ein umfangreiches
Programm von Uber 650 Zeitstand-Innendruckversuchen bei jeweils vier unterschiedlichen Pruf-
temperaturen und unter Bericksichtigung von Standzeiten bis zu 10 000 h durchgefiihrt. Untersu-
chungsgegenstand waren Kunststoffrohre aus drei unterschiedlichen Werkstoffen (Polyethylen und
zwei verschiedene Typen Polypropylen), mit zwei unterschiedlichen Abmessungen (63 mm und
110 mm) und zwei unterschiedlichen Eigenspannungsniveaus (normal und hoch).

Die im Vorfeld der Zeitstand-Innendruckversuche durchgefiihrten Berstdruckversuche lassen in
Bezug auf die Berstspannung je nach Werkstoff unterschiedlich ausgepragt ausfallende Unter-
schiede von nicht mehr als 10 % in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau erkennen. Unter
Berlcksichtigung der beschrankten Aussagekraft der Ergebnisse von Berstdruckversuchen kon-
nen flr die Probekérper aus Polypropylen tendenziell gréRere Unterschiede festgestellt werden als
fur die Probekoérper aus Polyethylen.

Die Prifergebnisse aus den Zeitstand-Innendruckversuchen bei verschiedenen Temperaturen
Uber das gesamte Standzeitspektrum waren Grundlage flr die Durchfiihrung von Lebensdauer-
analysen entsprechend der Standardextrapolationsmethode je Werkstoff und Eigenspannungsni-
veau. Dabei wurden sowohl die vorhergesagte mittlere Zeitstand-Innendruckfestigkeit
o.ths(20 °C;50 a) als auch die untere Vertrauensgrenze fir die vorhergesagte Zeitstand-
Innendruckfestigkeit o,p (20 °C;50 a;97,5) flr eine Extrapolationstemperatur T, von 20 °C und eine
Extrapolationszeit . von 50 a ermittelt. Fir keinen der Werkstoffe lassen sich signifikante Unter-
schiede in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau feststellen. Ganz im Gegenteil liegen die Un-
terschiede von weniger als 0,2 MPa im Bereich der Toleranz der Druckaufgabe wahrend der Zeit-
stand-Innendruckversuche.

Zudem deutet die uneinheitliche Verschiebung zu teils niedrigeren und teils hdheren Zeitstand-
Innendruckfestigkeiten bei héherem Eigenspannungsniveau auf eine zufallige Streuung der Er-
gebnisse hin. Bei alleiniger Berlcksichtigung der Priufergebnisse der Zeitstand-
Innendruckversuche bei 20 °C liegen die Unterschiede bei weniger als 0,6 MPa fir die mittlere
Zeitstand-Innendruckfestigkeit 0,t1s(20°C;50a) bzw. bei weniger als 1,1 MPa firr die untere Ver-
trauensgrenze o.p (20°C;50a;97,5). Diese Ergebnisse basieren allerdings nur auf einem Viertel der
insgesamt ermittelten Prufergebnisse und erscheinen vor dem Hintergrund der eingeschrankten
Datenbasis nur wenig aussagekraftig. Zudem ist nunmehr eine einheitliche Verschiebung zu héhe-
ren Zeitstand-Innendruckfestigkeiten bei hoherem Eigenspannungsniveau festzustellen. Mit Blick
auf die Uberlagerung von Spannungen infolge Innendruck und Eigenspannungen ware eigentlich
eine gegenteilige Tendenz zu erwarten gewesen.

Begleitend dazu werden die Eigenspannungen der verwendeten Probekdrper mittels der Methoden
nach Janson und Kleindienst ermittelt. Dabei konnten die unterschiedlichen Eigenspannungsni-
veaus reproduzierbar qualitativ nachgewiesen werden. Fur die Probekdrper aus Polypropylen wur-
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de ein deutlicher Unterschied in Hohe von bis zu 1 MPa bzw. 1,5 MPa zwischen den beiden Ei-
genspannungsniveaus festgestellt. Fir die Probekoérper aus Polyethylen konnten mittels beider
Methoden hingegen keine oder nur sehr geringe Unterschiede im Eigenspannungsniveau ermittelt
werden. Offenbar ist es im Rahmen der Extrusion der Probekdrper aus Polyethylen im Gegensatz
zu den Probekérpern aus Polypropylen nicht gelungen, bewusst qualitativ schlechtere Probekdrper
mit deutlich héheren Eigenspannungen E2 zu erzeugen.

Mittels der weitergehenden werkstofftechnischen Charakterisierung und chemische Analytik konn-
te zudem eine Korrelation verschiedener untersuchter Parameter mit den Eigenspannungen auf-
gezeigt werden.

Fir die Probekoérper aus Polyethylen ist eine fir beide Eigenspannungsniveaus nahezu identische
Langsschwindung festzustellen, wohingegen sich fir die Probekérper aus Polypropylen eine deut-
lich unterschiedliche Langsschwindung in Abhangigkeit vom Eigenspannungsniveau ergibt. Die
Langsschwindung kann nicht zuletzt als Mal} fur die Verarbeitungseinflisse angesehen werden. Je
groler die Langsschwindung des Probekoérpers, desto groflere Verarbeitungseinflisse sind im
Vergleich zum Rohmaterial anzunehmen. Insofern werden die Eigenspannungsmessungen von
der Tendenz her bestatigt.

Dichtemessungen, Dynamische Differenz-Thermoanalyse, puFTIR und Polarisationsmikroskopie
bestatigen Ubereinstimmend die unterschiedliche Verteilung des Kristallinitdtsgrades Uber der
Rohrwand. In Abhangigkeit von der Abkihlgeschwindigkeit zeigen die Probekdrper an der Rohr-
aullenseite amorphe Randschichten, wahrend sich innerhalb der Rohrwand und an der Rohrin-
nenseite starker kristalline Strukturen ausgebildet haben.

Die ermittelten Schmelze-Masseflieraten lassen keinen Scherabbau der Ketten und damit keinen
Verarbeitungseinfluss erkennen. Ein veranderlicher Verlauf der Schmelze-MasseflieRrate tiber der
Rohrwand ist erwartungsgeman nicht festzustellen und damit ein lokal unterschiedlicher Scherab-
bau Uber der Rohrwand auszuschlie®en. Im Hinblick auf das Eigenspannungsniveau zeigen sich
zwar teilweise geringfligig héhere Werte flir das Eigenspannungsniveau E2 im Vergleich zum Ei-
genspannungsniveau E1. Aufgrund der verfahrensabhangigen groRen Streuung des Verfahrens
kénnen die Unterschiede aber nicht als signifikant identifiziert werden und damit ein unterschiedli-
cher Scherabbau in Abh&angigkeit vom Eigenspannungsniveau bzw. ein mdglicher Verarbeitungs-
einfluss nachgewiesen werden.

Wahrend der Alterung konnte keine signifikante Anderung des Kristallinititsgrades festgestellt
werden. Dabei konnte der spektrale Kristallinitdtsgrad fir Probekérper aus dem a-nukleierten Po-
lypropylen Homopolymer in Ublicher Weise bestimmt werden. Probekorper aus dem B-nukleierten
Polypropylen Homopolymer weisen eine signifikant abweichende Polymerkettenorientierung auf,
die das IR Spektrum richtungsabhangig beeinflussen. Daher wurde flir dieses Material eine neue
Methode zur Kristallinitdtsmessung entwickelt. Die erhaltenen Ergebnisse konnten mit der Dyna-
mischen Differenz-Thermoanalyse bestatigt werden.

Die Orientierungsmessungen zeigen deutliche Unterschiede, die auf den Einfluss der Eigenspan-
nung zuruckzuflhren sind. Dartuber hinaus wurde eine signifikant h6here Stabilisatorextraktion bei
den Probekorpern aus dem a-nukleierten Polypropylen Homopolymer im Vergleich zu den Probe-
kérpern aus dem B-nukleierten Polypropylen Homopolymer.

Anhand der vorliegenden Ergebnisse lasst sich kein Einfluss des Eigenspannungsniveaus der in
den Zeitstand-Innendruckversuchen verwendeten Probekoérper auf die im Rahmen der Lebens-
daueranalyse gemaft DIN EN ISO 9080 in Verbindung mit DIN EN ISO 1167 ermittelten Ergebnis-
se und dementsprechend keine Auswirkungen der herstellungsbedingten Eigenspannungen und
deren spaterer Relaxation auf die Lebensdaueranalyse von Kunststoffrohren nachweisen.

Die sich mit der Planung, Auslegung und Installation von Kunststoffrohrsystemen in den Bereichen
Sanitar- und Haushaltsinstallationen, Klima- und Schwimmbadtechnik und im chemischen Anla-
genbau beschéaftigenden Unternehmen sind gréftenteils dem Bereich der kmU zuzuordnen. Auf-
grund ihrer Vorteile gegeniuber Rohren aus konkurrierenden Werkstoffen werden Kunststoffrohre
von vielen kmU bevorzugt eingesetzt.
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Eine verbesserte Planungssicherheit im Hinblick auf die zu erwartende Lebensdauer der Kunst-
stoffrohrsysteme spielt insbesondere flir diese Unternehmen eine bedeutende Rolle, da im Versa-
gensfall - unabhangig vom Werkstoff der Rohre - nicht nur mit Primarschaden an der Installation
selbst, sondern auch mit Sekundarschaden an Gebduden und Gebaudeeinrichtungen zu rechnen
ist. Aber auch gesamtwirtschaftlich ist eine Kenntnis der Auswirkungen von herstellungsbedingten
Eigenspannungen und deren spaterer Relaxation auf die Lebensdaueranalyse von Kunststoffroh-
ren als vorteilhaft zu sehen, da damit die Verwendung von Kunststoffrohrsystemen weiter gefordert
und deren Anwendungsspektrum weiter vergroRert werden kann.

Den Herstellern von Kunststoffrohrsystemen, welche zu einem betrachtlichen Anteil dem kmU-
Sektor zuzurechnen ist, verhilft die Kenntnis der Auswirkungen von herstellungsbedingten Eigen-
spannungen und deren spaterer Relaxation auf die Lebensdaueranalyse von Kunststoffrohren zu
einer besseren Abschatzung, unter welchen Herstellparametern eine ausreichende Lebensdauer
ihrer Produkte zu erwarten ist. Eine schnellere Extrusion der Kunststoffrohre mit einem zwar héhe-
ren aber noch tolerierbaren Eigenspannungsniveau fuhrt zu einer Reduktion der Fertigungszeiten
und somit zu einer Steigerung der Wirtschaftlichkeit. Dies kommt unmittelbar der der Leistungs-
und Wettbewerbsfahigkeit der mittelstandischen Wirtschaft (vor allem dem Handwerk) zugute, da
die hieraus resultierenden Zeit- und Kostenvorteile in Verbindung mit einer optimierten Gewahrleis-
tung an die Kunden zumindest teilweise weitergeben werden kénnen.
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8 Umsetzung der erzielten Forschungsergebnisse

Im Rahmen der Sitzungen des projektbegleitenden Ausschusses zum Forschungsvorhaben fand
ein regelmafRiger Austausch zwischen den beteiligten Forschungsstellen und der Wirtschaft in
Form der beteiligten kmU und weiteren Unternehmen statt. Folgende Sitzungen haben stattgefun-

den:

Erste Sitzung des projektbegleitenden Ausschusses, 24.11.2008, Staatliche Materialpri-
fungsanstalt Darmstadt, 64283 Darmstadt,

Zweite Sitzung des projektbegleitenden Ausschusses, 01.07.2009, Staatliche Materialpru-
fungsanstalt Darmstadt, 64283 Darmstadt,

Dritte Sitzung des projektbegleitenden Ausschusses, 24.05.2011, Basell Polyolefine GmbH,
65926 Frankfurt am Main,

Vierte Sitzung des projektbegleitenden Ausschusses, 15.12.2011, Georg Fischer DEKA
GmbH, 35232 Dautphetal-Mornshausen.

Des Weiteren wurde auf folgenden, die Thematik der Lebensdauervorhersage von Kunststoffroh-
ren berihrenden Kongressen, Konferenzen und Veranstaltungen in Form von Vortragen, Postern
bzw. Veroffentlichungen lber das Forschungsvorhaben berichtet:
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European Federation of Corrosion: EUROCORR 2008, 07. bis 11.09.2008, Edinburgh In-
ternational Congress Center, Edinburgh, EH3 8EE, GroRbritannien,

GfKORR e.V. und FGK e.V.: Sitzung der Arbeitsgruppe Rohre im Arbeitskreis ,Korrosion
von Polymerwerkstoffen®, 12.02.2009, SKZ-TeConA GmbH, 97076 Wirzburg,

GfKORR e.V. und FGK e.V.: 11. Sitzung des Arbeitskreises ,Korrosion von Polymerwerk-
stoffen®, 06.03.2009, Deutsches Kunststoff-Institut, 64289 Darmstadt,

European Federation of Corrosion: EUROCORR 2009, 06. bis 10.09.2009, Acropolis Con-
vention Centre, 06300 Nice, Frankreich,

DVM e.V.: 2. Sitzung des Arbeitskreises "Kunststoffprifung & Bauteildiagnostik",
13.10.2009, SKZ-TeConA GmbH, 97076 Wirzburg,

GfKORR e.V. und FGK e.V.: Sitzung der Arbeitsgruppe Rohre im Arbeitskreis ,Korrosion
von Polymerwerkstoffen®, 25.02.2010, SKZ-TeConA GmbH, 97076 Wirzburg,

GfKORR e.V. und FGK e.V.: 12. Sitzung des Arbeitskreises ,Korrosion von Polymerwerk-
stoffen®, 04.03.2010, DECHEMA e.V., 60486 Frankfurt am Main,

European Federation of Corrosion: EUROCORR 2010, 13. bis 17.09.2010, Congress Cen-
ter of World Trade Center Moscow, 123610 Moscow, Russland,

Plastic Pipes Conference Association: Plastic Pipes XV Conference 2010, 20. bis
22.09.2010, The Westin Bayshore Hotel, BC V6G 2V4 Vancouver, Kanada,

Borealis Polyolefine GmbH: Vorstellung des Forschungsvorhabens, 09.03.2011, Borealis
Polyolefine GmbH, 4021 Linz, Osterreich,

Sabic Polyolefine GmbH: Vorstellung des Forschungsvorhabens, 08.07.2011, Sabic Po-
lyolefine GmbH, 45896 Gelsenkirchen,

Simona AG: Vorstellung des Forschungsvorhabens, 13.07.2011, Simona AG, 55606 Kirn,
European Federation of Corrosion: EUROCORR 2011, 04. bis 08.09.2011, Stockholms-
massan, 125 80 Stockholm, Schweden,

GfKORR e.V. und FGK e.V.: 14. Sitzung des Arbeitskreises ,Korrosion von Polymerwerk-
stoffen®, 20.10.2011, DECHEMA e.V., 60486 Frankfurt am Main,

AGRU Kunststofftechnik GmbH: Vorstellung des Forschungsvorhabens, 04.11.2011,
AGRU Kunststofftechnik GmbH, 4540 Bad Hall, Osterreich,

DVM Deutscher Verband fir Materialforschung und -prifung e.V.: Tagung Werkstoffpri-
fung 2011, 01. und 02.12.2011, Max-Planck-Gesellschaft zur Férderung der Wissenschaf-
ten e.V., 14195 Berlin,

European Federation of Corrosion: EUROCORR 2012, 09. bis 13.09.2012, Sheraton Istan-
bul Maslak Hotel, 34398 Maslak, Istanbul, Turkei,

European Federation of Corrosion: EUROCORR 2013, 01. bis 05.09.2013, Estoril Con-
gress Center, 2765-192 Estoril, Portugal (geplant).
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Zudem flieRen die Forschungsergebnisse im Rahmen der umfangreichen Gremien- und Nor-
mungsarbeit der ausfiihrenden Forschungsstellen in das internationale und nationale Normen- und
Regelwerk ein.

Weiterhin finden die Ergebnisse bei der Beratung von kleinen und mittelstandischen Unternehmen
aus den nachfolgenden Bereichen in der Praxis Berticksichtigung:

¢ sich mit der Planung, Auslegung und Installation von Kunststoffrohrleitungssystemen be-
schaftigende Unternehmen (oftmals Handwerksbetriebe),
¢ kunststoffverarbeitende mittelstandische Industrie, insbesondere Kunststoffrohrhersteller.

Ein weiterer Transfer des erarbeiteten Wissens erfolgt zudem durch die Lehre an der Technischen
Universitat Darmstadt in Form von Vorlesungen, Praktika, Tutorien und Kolloquien.
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