1 Eigenschaften und Qualitat von Kunststoffen und Formteilen

Erfolgt eine kurzzeitige Belastung mit hoher Frequenz oder Belastung bei tiefer
Temperatur, verhalt sich der Kunststoff steif. Die Gesamtsteifigkeit E entspricht der
Summe der Einzelsteifigkeiten E; + E,, da sich der Dampfer mit der Viskositat 7
praktisch starr verhalt.

Erfolgt die Belastung langzeitig mit geringer Frequenz oder bei hoher Temperatur,
verhalt sich der Kunststoff entsprechend weich. Die Gesamtsteifigkeit E betragt
nur E,, da der Dampfer nachgibt.

Die Steifigkeit E eines Polymers ist zeitabhdngig (E = E{(t)) und fallt mit der Zeit ab.
Das fiihrt bei Kunststoffen zu Spannungsrelaxations- und Kriechvorgiangen in der
Anwendung (Bild 1.10).
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Bild 1.10 a) Entspannen und b) Kriechen von Kunststoffen

Steht ein Kunststoff unter konstanter Dehnung ¢,, dann féllt die Spannung o(t) mit
der Zeit ab, weil E(t) sinkt. Das wird als Spannungsrelaxation bezeichnet.

o(t)=¢,-E(t) (1.2)

Die Spannungsrelaxation muss, z.B. bei Kunststoff-Pressverbindungen, bertiick-
sichtigt werden.

Steht ein Kunststoff unter konstanter Belastung o, dann wichst die Dehnung (¢)
iiber die Zeit an, weil E(t) sinkt. Das wird als Retardation oder Kriechen bezeichnet.

(6) =2 (13)



1.5 Einfluss von Zeit und Temperatur auf die Festigkeitseigenschaften der Kunststoffe

Bei statisch belasteten Formteilen kann das Kriechen iiber die Zeit zu einer unzu-
lassigen Verformung fithren.

Der zeitabhédngige Elastizitatsmodul bei konstanter Spannung wird als Kriech-
modul E; bezeichnet (Gleichung 1.4).

Eo(t)=—F (1.4)

B 1.5 Einfluss von Zeit und Temperatur
auf die Festigkeitseigenschaften
der Kunststoffe

Kunststoffe verhalten sich ausgepragt zeit- und temperaturabhdngig. Das hat Aus-
wirkungen auf die Festigkeitseigenschaften und muss entsprechend beriicksich-
tigt werden (Bild 1.11).

Kunststoffe verlieren bei konstanter Verformungsgeschwindigkeit mit zunehmen-
der Temperatur an Steifigkeit und Festigkeit, gleichzeitig nimmt ihre Verformungs-
fahigkeit deutlich zu. Bleibt dagegen die Temperatur konstant, dann lasst sich mit
abnehmender Verformungsgeschwindigkeit ein dhnliches Verhalten feststellen.
Die Kunststoffe werden in beiden Fallen nachgiebiger. Damit gilt fiir die mechani-
schen Eigenschaften der Kunststoffe eine Aquivalenz von Temperatur und Verfor-
mungsgeschwindigkeit beziehungsweise Belastungszeit. Tiefe Temperaturen oder
hohe Verformungsgeschwindigkeiten fiihren zu einem steifen und sproden Werk-
stoffverhalten der Polymere. Umgekehrt erweisen sich Polymere bei hohen Tempe-
raturen oder langsamer Verformung nachgiebig und verformungsfahig duktil.
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Bild 1.11 Einfluss von Temperatur und Belastungszeit ¢ = / auf die Festigkeitseigenschaften
von Kunststoffen N



Kunststoffprufung

Mit dem Begriff Kunststoff werden polymere Werkstoffe bezeichnet, namlich Ther-
moplaste, thermoplastische Elastomere, vernetzte Elastomere und Duroplaste.
Kunststoffe sind eine eigene Werkstoffklasse, ihr Deformationsverhalten ist visko-
elastisch und sie besitzen ausgepragte zeit- und temperaturabhédngige Eigenschaf-
ten. Die Priifung von Kunststoffen ist ein eigenstiandiges Fach-und auch Forschungs-
gebiet (Bild 2.1). Die Kunststoffpriifung umfasst alle Téatigkeiten im Zusammenhang
mit der Untersuchung von Kunststoffen und daraus hergestellten Produkten.

Kunststoffpriifung

Kunststoff- Kunststoff-
kunde konstruktion

Kunststoffverarbeitung

Bild 2.1 Stellung der Kunststoffprifung innerhalb der Kunststofftechnik

B 2.1 Zweck der Kunststoffprifung

Die Kunststoffpriifung dient der Untersuchung, Charakterisierung und Qualifizie-
rung von Kunststoffen und daraus hergestellter Formteilen. Sie umfasst werkstoff-
technische, qualitatssichernde und schadensanalytische Untersuchungen, auch
Untersuchungen zum Recycling von Kunststoffen.

Moderne Produkte sollen aus technischen, wirtschaftlichen und okologischen
Uberlegungen leicht sein (minimierter Energie- und Ressourcenverbrauch), dabei
sind sie oft geometrisch komplex gestaltet und stark beansprucht. Deshalb finden
Kunststoffe zunehmend Einsatz als Konstruktionswerkstoffe und der Ausnut-
zungsgrad des polymeren Werkstoffs im fertigen Produkt ist folglich hoch. Ein

Formteil weist heute vielfach nur noch geringe Sicherheitsreserven auf. Wenn Pro-
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dukte frither dauerfest ausgelegt waren, dann sind sie heute iiberwiegend nur
noch zeitfest dimensioniert. Aus den dargelegten Griinden wird es zunehmend
wichtig, die Gebrauchseigenschaften von Kunststoffen exakt zu charakterisieren,
festgelegte Werkstoffe fiir eine Anwendung auf ihre Identitit zu prifen und zu
verifizieren. Mogliche Schwankungen der Werkstoffqualitat, Materialverwechslun-
gen, Anderungen bei Funktionsadditiven oder beim Farbpigment von Kunststof-
fen, ebenso mogliche Eigenschaftsverluste der Kunststoffe durch die Verarbeitung
zum Formteil konnen zu einer mangelhaften Produktqualitdt beitragen und sind
schlieBlich potentielle Ursachen fiir Schadensfille im Einsatz. Diese Probleme
missen idealerweise friihzeitig erkannt und vermieden werden. Dazu bedarf es
der Kunststoffpriifung mit geeigneten, aussagefahigen Priif-und Qualitatssicherungs-
verfahren fiir Kunststoffe und daraus hergestellter Formteile. Die Verfahren sollten
wiinschenswerterweise einfach, schnell und automatisierbar sein. Tabelle 2.1 zeigt
die Einsatzmoglichkeiten der Kunststoffprifung in verschiedenen Aufgabenfeldern.
Die Aufgabenfelder stehen im Zusammenhang mit dem Produktlebenszyklus und
den daraus resultierenden, priiftechnischen Fragestellungen.

Tabelle 2.1 Verschiedene Zwecke der Kunststoffprifung

Werkstoffforschung — Werkstoffcharakterisierung
Werkstoffentwicklung
Produktentwicklung — Priifung von Kunststoffen

— Priifung von Kunststoff-Formteilen (Produktqualifizierung)
Qualitatssicherung — Wareneingangskontrolle

— Fertigungsiliberwachung
Schadensuntersuchung — Schadensanalytik

Produktrecycling — Untersuchung der Recyclingfahigkeit

In der Kunststoffpriifung gibt es verschiedene Fragestellungen und daraus leiten
sich Untersuchungsaufgaben ab (Tabelle 2.2). Die sind in der kunststofftechni-
schen Praxis wiinschenswerterweise moglichst effektiv und erfolgreich zu losen.
Deswegen sollten priiftechnische Untersuchungen gut tiberlegt und nur so umfang-
reich als notig erfolgen! Bestehen beispielsweise bei aktuell angelieferten Kunst-
stoffteilen bereits visuell erkennbar Glanzgradabweichungen gegeniiber voran-
gegangen gelieferten und freigegebenen Teilen gleichen Typs, dann lasst sich die
jungste Lieferung ohne weitere Priifungen zurlickweisen. Der Lieferant kann
eigenverantwortlich die Ursache fiir die vorliegende Abweichung feststellen; er ist
gehalten, die Qualitat seiner Lieferteile auf das freigegebene Qualitdtsniveau zu-
rickzufithren. Erst dann, wenn ein priiftechnisch, analytischer Nachweis fiir die
Abweichung erforderlich wird, sind weitere Untersuchungen durchzufiihren. Ther-
moanalytische, kalorische Messungen mittels DSC (englisch: ,Differential Scan-
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unterschiedlichen Verfahren ist deshalb die Kenntnis der Viskositiat in Abhangig-
keit von Schergeschwindigkeit und Schmelzetemperatur erforderlich.
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Bild 4.1 Einfluss der verfahrensbedingten Scherrate auf die Schmelzeviskositat eines
Kunststoffs bei konstanter Temperatur (schematisch)

Das FlieBverhalten eines Stoffes wird allgemein durch seine Viskositat beschrie-
ben. Die Viskositat ist ein MaB fiir den inneren Widerstand des Stoffes gegen eine
Kraft, die wahrend des FlieBens standig wirkt. Sie ist temperatur- und druckabhén-
gig. Je zaher ein Stoff ist, desto groBer ist seine Viskositat.

Kunststoffe verhalten sich grundsatzlich viskoelastisch und vereinigen die Eigen-
schaften eines elastischen Festkorpers und einer viskosen Fliissigkeit. Bei kurzzei-
tiger Belastung zeigen sie elastisches Verhalten und bei langzeitiger Belastung
flieBen sie.

Kunststoffschmelzen werden wéahrend FlieBprozessen in Kunststoffverarbeitungs-
maschinen und in formgebenden Werkzeugen hauptsachlich geschert. Es wird da-
von ausgegangen, dass die Schmelze an den Wanden der FlieBkanile haftet (Wand-
haftung). Damit veranschaulicht ein Zwei-Platten-Modell eine Scherstromung in
einfacher Weise (Bild 4.2). Die obere Platte wird gegeniiber der unteren, feststehen-
den mit der Geschwindigkeit v, verschoben, dabei gleiten die dazwischen liegen-
den Fliissigkeitsschichten aufeinander ab, die Schmelze wird geschert.
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Bild 4.2 Zwei-Platten-Modell zur Darstellung einer Scherstrémung

Geschwindigkeit der Platte vp

Die Scherung v des Volumenelements durch seine Verzerrung u errechnet sich
nach Gleichung 4.1.
u
o 41
== (4.1)
Infolge der Scherung bildet sich eine Scherstromung mit der Schergeschwindig-
keit dv/dt, die auch als Scherrate bezeichnet wird (Gleichung 4.2):

d ® | dv “"p

4= — (4.2)
dat dy H

Die Schubspannung 7 errechnet sich aus der Tangentialkraft F, die auf die Flache
A = a-b wirkt (Gleichung 4.3).

T=— (4.3)

Im Falle eines linear viskoelastischen Stoffes sind Schubspannung 7 und Scherung
~ proportional. Der Proportionalitdtsfaktor G entspricht dem Schubmodul (Glei-
chung 4.4).

T=G-v (4.4)

Fir diesen einfachsten Fall der Scherstromung sind die Schubspannung und die
Schergeschwindigkeit konstant, die FlieBgeschwindigkeit v(H) steigt linear von
Null mit der Hohe H bis auf vp.

Unter der Voraussetzung ist bei einer stationdren Scherstromung die Schubspan-
nung 7 zwischen den FlieBschichten proportional der Schergeschwindigkeit dv/dt.
Es gilt (Gleichung 4.5):

T=n" (4.5)
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Tabelle 4.3 Hagenbach-Zeitkorrekturwerte fir Ubbelohde-Viskosimeter
(ISO 3105, DIN 51562) (Fortsetzung)

Korrektursekunden'
Durchflusszeit Nummer der Kapillare/Durchmesser in mm
E 0a | lc
0,53 0,63 0,84

100 (3,06)* 0,99 0,17 0,07 =
110 (2,53)* 0,82 0,14 0,06 =
120 2,13 0,69 0,12 0,05 =
130 1,81 0,59 0,10 0,04 =
140 1,58 0,51 0,08 0,04 -
150 1,36 0,44 0,07 - -
160 1,20 0,39 0,06 = =
170 1,06 0,34 0,06 - -
180 0,94 0,30 0,05 - -
190 0,85 0,28 0,05 - -
200 0,77 0,25 0,04 - -
225 0,60 0,20 - - -
250 0,49 0,16 - - -
275 0,40 0,13 - - -
300 0,34 0,11 - - -
325 0,29 0,09 - - -
350 0,25 0,08 - - -
375 0,22 0,07 - - -
400 0,19 0,06 = = =
425 0,17 0,05 = = =
450 0,15 0,05 = = =
475 0,13 0,04 = = =
500 0,12 0,04 - - -
550 0,10 - - - -
600 0,09 - - - -

* Flr Prazisionsmessungen sollten diese Durchflusszeiten nicht zur Anwendung kommen. Gegebenenfalls ist
ein Viskosimeter mit einer engeren Kapillare zu verwenden.

! Die angegebenen Korrektursekunden beziehen sich auf die jeweiligen Soll-Konstanten.

Die mit ,,-“ gekennzeichneten Felder geben die Vorzugs-Durchlaufzeiten fiir die jeweiligen Kapillaren an.

In der Praxis wird oft nach einem zulassigen Abfall der Viskositdtszahl eines spitz-
gegossenen Produktes gegentiber der Viskositdtszahl des Ausgangsgranulats ge-
fragt. Eine um 5% reduzierte Viskositatszahl wird meist als unkritisch betrachtet.
Ein Abfall von mehr als 10% erscheint fiir die Einhaltung einer bestimmten Pro-
duktqualitat kritisch.



4.2 Viskosimetrie

Eine fiir eine bestimmte Anwendung tatsachlich noch zuldssige Reduzierung der
Viskositdtszahl muss jeweils spezifisch ermittelt und festgelegt werden. Dazu sind
Proben aus dem jeweils zur Anwendung gelangenden Werkstoff fiir unterschied-
liche Prozessbedingungen herzustellen, und deren Viskositatszahlen sowie ihre
mechanischen Eigenschaften (Zugversuch, Schlagversuch) zu vergleichen. Der ma-
ximal zuldssige Verlust an mechanischen Eigenschaften definiert dann den zulas-
sigen Abfall der Viskositatszahl. Bei solchen Untersuchungen ist zu beachten, dass
die Schlagzahigkeit einer Probe empfindlicher auf einen moglichen Polymerabbau
reagiert, als die Festigkeitswerte aus dem Zugversuch.

Normen zu Abschnitt 4.1.1

= DIN 53018: Viskosimetrie - Messung der dynamischen Viskositat newtonscher
Fliissigkeiten mit Rotationsviskosimetern - T1: Grundlagen

= DIN 53019: Viskosimetrie - Messung von Viskositdten und FlieBkurven mit Ro-
tationsviskosimetern - T1: Grundlagen und Messgeometrie

= DIN EN ISO 3219: Kunststoffe - Polymere/Harze in fliissigem, emulgiertem oder
dispergiertem Zustand - Bestimmung der Viskositat mit einem Rotationsviskosi-
meter bei definiertem Geschwindigkeitsgefalle

Normen zu Abschnitt 4.2.1

= DIN EN ISO 1133: Kunststoffe - Bestimmung der Schmelze-MasseflieBrate (MFR)
und der Schmelze-VolumenflieBrate (MVR) von Thermoplasten

Normen zu Abschnitt 4.2.2

= DIN 54811: Prifung von Kunststoffen - Bestimmung des FlieBverhaltens von
Kunststoffschmelzen mit einem Kapillar-Rheometer

Normen zu Abschnitt 4.2.3

= DIN 54811: Prifung von Kunststoffen - Bestimmung des FlieBverhaltens von
Kunststoffschmelzen mit einem Kapillar-Rheometer

= DIN EN ISO 1133: Kunststoffe - Bestimmung der Schmelze-MasseflieBrate (MFR)
und der Schmelze-VolumenflieBrate (MVR) von Thermoplasten

= DIN EN ISO 307: Kunststoffe - Polyamide - Bestimmung der Viskositatszahl

= DIN EN ISO 1628: Kunststoffe - Bestimmung der Viskositidt von Polymeren in
verdiinnter Losung durch ein Kapillarviskosimeter

= T1: Allgemeine Grundlagen

= T2: Vinylchlorid-Polymere

= T3: Polyethylen und Polypropylen
= T4: Polycarbonat (PC)-Formmassen
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5 Mechanische Priifungen

B 5.4 Dynamische Langzeitbeanspruchung

Das Ermiidungsverhalten von Kunststoffen unter dynamisch schwingender Bean-
spruchung wird im sogenannten Zeitschwing- oder Dauerschwingversuch in An-
lehnung an DIN 50100 ermittelt.

Da Kunststoffe viskoelastische Materialien sind, ist bei der Priifung mit dynami-
scher Beanspruchung folgendes zu beachten:

= Durch die mechanische Dampfung des Kunststoffs besteht im Versuch die Gefahr
einer unzuldssigen Eigenerwdarmung der zu untersuchenden Probe mit dem Ri-
siko eines thermisch induzierten Materialversagens. Die Priiffrequenz soll des-
halb 10 Hz nicht tiberschreiten und muss bei groBer Last weiter reduziert wer-
den.

= Durch die begrenzte Priiffrequenz lassen sich sehr hohe Schwingspielzahlen
(Lastwechsel) nur iiber sehr lange Versuchszeiten erreichen. Deshalb werden bei
Kunststoffen im Allgemeinen nur Zeitschwingfestigkeiten bis 107 Lastwechsel
bestimmt.

= Die Probenform hat im Dauerschwingversuch einen groBen Einfluss auf das Priif-
ergebnis. Eine unterschiedliche spezifische Oberflache (Verhaltnis von Probekor-
pervolumen zu Oberflache) beeinflusst die Warmeabfuhr aus der Probe an die
Umgebung und damit das Versagen.

= [n einem spannungskontrollierten Schwingversuch, bei dem die Spannungsamp-
litude o, konstant gehalten wird, kriecht (retardiert) der Kunststoff {iber die Zeit
(Bild 5.36).

= In einem dehnungskontrollierten Schwingversuch, bei dem die Verformungsam-
plitude ¢, konstant gehalten wird, entspannt sich der Kunststoff (relaxiert) tiber
die Zeit (Bild 5.36).

= Sollen Proben auf Druck-Ermiidung untersucht werden, dann muss ein Aus-
knicken der Probe im Versuch verhindert werden. Das geschieht durch die Wahl
eines geeigneten Schlankheitsgrades des Probekorpers, der Knicken sicher ver-
hindert, oder die Verwendung einer zusatzlichen Knickstiitze.

Im Dauerschwingversuch erwarmt sich die Probe infolge ihrer mechanischen
Dampfung und der dadurch erzeugten Verlustarbeit. Die Verlustleistung (Verlust-
arbeit je Zeiteinheit) errechnet sich wie folgt (Gleichungen 5.53 und 5.54).

a) spannungskontrollierter Dauerschwingversuch mit o, = konstant
W,=o> f.-m-tan6 / E' (5.53)
b) dehnungskontrollierter Dauerschwingversuch mit €, = konstant

W,=g2-f-m-tané-E’' (5.54)



5.4 Dynamische Langzeitbeanspruchung

Es bedeuten:

o, Spannungsamplitude in MPa
€a Dehnungsamplitude in %

f Frequenz in Hz

tan & mechanischer Verlustfaktor
£’ Speichermodul in MPa

Zeit t ——»

spannungskontrollierter Versuch dehnungskontrollierter Versuch

Spannungsamplitude oo = konst. Dehnungsamplitude so = konst.

Bild 5.36 Spannungs- und Dehnungsverldufe bei Ermidungsversuchen

Unter der Annahme, dass die schwingend belastete Probe keine Warme an die
Umgebung abfiihrt, errechnet sich die Temperaturanstiegsgeschwindigkeit d7/d¢
in der Probe nach Gleichung 5.55.

= _1 4 (5.55)

dat  p-c

Wenn die erzeugte Verlustleistung in einer schwingend beanspruchten Probe gro-
Ber ist als der an die Umgebung abgefiihrte Warmestrom (W, > Q), dann tritt ther-
misches Versagen der Probe ein.

Jede Schwingbeanspruchung ist durch eine Mittelspannung o, und eine ihr iiber-
lagerte Spannungsamplitude o, gekennzeichnet. Die Gesamtbeanspruchung einer
Probe bei einer Dauerschwingpriifung ergibt sich nach Gleichung 5.56.

a

D =0y :(Yd (556)
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Betrachter

Okular

Objektivlinse

Obijekt

Kondensorlinse

'*' Lichtquelle Bild 11.2 Prinzip eines Durchlichtmikroskops

Die Durchlichtmikroskopie erfordert ein transparentes oder sehr diinnes Objekt
(Diinnschnitt oder Diinnschliff im Fall einer undurchsichtigen Probe), weil der
Lichtstrahl das Objekt durchdringen muss. Aus undurchsichtigen Proben aus teil-
kristallinen Kunststoffen miissen fiir die Untersuchung des Gefiiges im Durchlicht-
mikroskop etwa 10 um diinne Schnitte, sogenannte Diinnschnitte, angefertigt wer-
den. Hierzu dient eine Diinnschnitteinrichtung, ein sogenanntes Mikrotom. Aus
faserverstarkten oder gefiillten Proben wird anstelle eines Diinnschnitts besser ein
Diinnschliff durch Schleifen hergestellt. Harte Fiillstoffe in einem vergleichsweise
weichen Kunststoff konnen nicht mit dem Mikrotom geschnitten werden.

Bild 11.3 Durchlichtmikroskopie am Diinnschnitt eines undurchsichtigen Formteils
a) Probekdrper aus teilkristallinem Kunststoff
b) Durchlichtmikroskopische Aufnahme am Diinnschnitt; Ausschnitt aus dem
Querschnitt



11.2 Lichtmikroskopie

Bei Auflicht- und Durchlichtmikroskopie (Bild 11.3b) lassen sich neben der
normalen Hellfeldmikroskopie noch Dunkelfeld-, Phasenkontrast-, Interferenzkon-
trast- und Polarisationskontrastmikroskopie unterscheiden. Diese verschiedenen
Techniken werden zur moglichen Verbesserung des Abbildungskontrastes ein-
gesetzt, um Einzelheiten der jeweiligen Mikrostruktur besser sichtbar zu machen
(Tabelle 11.1).

Tabelle 11.1 Kontrastverfahren in der Mikroskopie

Kontrastverfahren Beschreibung

Dunkelfeld fur die Beurteilung von Grenzflachen (Risse) und Fiillstoffverteilungen

Phasenkontrast spricht besonders auf Dichteunterschiede in der Probe an, eventuell in
Kombination mit Polarisation

Interferenzkontrast spricht bei amorphen Proben auf Dichteunterschiede und Orientierung des
Gefliges an

Polarisation erkennt Dichteunterschiede, Orientierungen und Eigenspannungen

11.2.1 Probenpréaparation

Fiir die mikroskopische Untersuchung der Gefiigestruktur von Priiflingen bedarf
es in geeigneter Weise praparierter Untersuchungsproben, Tabelle 11.2.

Tabelle 11.2 Proben zur mikroskopischen Untersuchung von Werkstoffgefligen von Formteilen

Werkstoff Probe

Kunststoff, Anschliff (Querschliff)
verstarkter Kunststoff,
Metall-Kunststoff-Verbunde

Kunststoff, Diinnschnitt
Elastomer
Verstarkter Kunststoff, Diinnschliff

Metall-Kunststoff-Verbunde

Zur Untersuchung des Gefliges eines Formteils wird an der interessierenden Stelle
im Teil zunachst ein Querschnitt erzeugt (Bild 11.4). Fir eine auflichtmikrosko-
pische Untersuchung der Querschnittflache wird diese dann geschliffen und an-
schlieBend poliert (Anschliff). Faserorientierungen und Fehlstellen in Formteilen
lassen sich so feststellen und ihre Lage und geometrische Ausdehnung ermitteln
(Bild 11.5).
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