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Einleitung

Der ,Full-Notch Creep Test” (FNCT) ist eine der wichtigsten Prifnormen im Bereich der
Zulassung von Kunststoffmaterialien fir Gefahrgutbehalter. Er dient zur Bestimmung der
Spannungsrissbestandigkeit von Kunststoffen unter Medieneinfluss und ermdoglicht die
Qualifizierung ~ von  Materialien  hinsichtlich ~ ihrer  Rissausbreitungseigenschaften.
Reproduzierbarkeit und Aussagekraft des FNCT werden seit einigen Jahren kritisch diskutiert.
Daher wurde die Aussagefahigkeit des FNCT fur Gefahrgutbehélter im Forschungsprojekt
evaluiert und der Test weiterentwickelt. Im Zentrum stand eine Verbesserung der
Aussagefahigkeit fir organische Flussigkeiten (z. B. Kraftstoffe).

Da ein zunehmender Anteil von Polyethylen-Typen (PE-HD) mit bi- oder multimodalen
Molekulargewichtsverteilungen einen ausgezeichneten Widerstand gegen die "langsame
Rissausbreitung” aufweist und sich daher sehr lange Prifzeiten ergeben, wurde der ,Strain
Hardening Test” als Schnelltest und mdgliche Alternative oder Erganzung zum FNCT zur
Charakterisierung von PE-HD-Behaltermaterialien evaluiert.
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Full Notch Creep Test mit originalen Gefahrstoffen

Der FNCT wurde im Rahmen des Projektes auf Prifungen in originalen Gefahrstoffen erweitert.

Untersucht wurden mono- und multimodale Behaltermaterialien aus Polyethylen hoher Dichte
(PE-HD), die mit verschiedenen Polymerisationsverfahren, Katalysatoren und Comonomeren
synthetisiert wurden. Alle Materialien wurden hinsichtlich Molmasse, Comonomer,
Kristallstruktur, Schmelzverhalten und mechanischen Eigenschaften charakterisiert.

Die FNCT-Bruchflachen wurden mit Licht- und Laserscanningmikroskopie erfasst und bewertet.
Die FNCT-Standzeiten in verschiedenen Umgebungsmedien verkirzten sich in der Reihenfolge
Luft (inert), Wasser (neutrale FlUssigkeit), Netzmittellosung (aktives, rissbeschleunigendes
Medium), Biodiesel und Diesel (aktive/sorptive Medien). Die Reihung der Standzeiten der
verschieden PE-HD-Typen ist weitgehend unabhdngig vom Umgebungsmedium, wobei fir
Diesel und Biodiesel keine eindeutige Differenzierung angegeben werden kann.

Details finden sich im Abschlussbericht des IGF-Vorhabens (Nr. 18606N).

Erfassung des Rissfortschritts wahrend des FNCT

Zur Erfassung des Rissfortschritts wahrend des FNCT wurden Licht-, Laserscanning- und
Ultraschallmikroskopie sowie Roéntgen-u-CT eingesetzt. Die aus den Auswertungen aller
bildgebenden Methoden erhaltenen mittleren Risslangen wurden zeitabhangig dargestellt und
verglichen (Abbildung 1). Zusatzlich ist die aus der Dehnungsmessung wahrend des FNCT
erhaltene Dehnungskurve angegeben.
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Abbildung 1: Mittlere Rissldngen ermittelt aus bildgebenden Methoden sowie aus
FNCT erhaltene Dehnung fir das PE-HD Lupolen 4261 AG UV 60005 in
zweiprozentiger Arkopal N100-L6sung



Die Risslangen in zeitabhangiger Darstellung (Abbildung 1) zeigen lineares Wachstum Uber einen
GroBteil der Gesamtbelastungsdauer des FNCT. Damit wird eine Korrelation zwischen
Risswachstum in horizontaler Richtung und der Dehnung des Prifkoérpers im FNCT in vertikaler
Richtung nachgewiesen. Region | zeigt einen starken und schnellen Anstieg der Dehnung und
der Risslange aufgrund der Lastaufbringung. In Region Il ist ab etwa 5 % tf* ein linearer Bereich
mit geringer Steigung erkennbar. In Region lIl bei > 99 % tf* nimmt der Steigungswert bis zum
Bruch des Prufkorpers erheblich zu. Ein derartiges Dehnungs- bzw. Rissausbreitungsverhalten
wird in der Literatur (z. B. in [1]) als typisch fur den SCG/ESC-Schadigungsverlauf angesehen.
Dabei wird die Standzeit durch das langsame Risswachstum in Region Il bestimmt. Anhand der
Steigung  der  zeitabhdngigen  Risslangendarstellung in Regionll  kann  eine
Rissausbreitungsgeschwindigkeit bzw. die Geschwindigkeit der Dehnungszunahme ermittelt
werden. Details zu diesen Untersuchungen finden sich in [2].

Vergleich von FNCT-Standzeiten und Strain-Hardening-Moduln

Zum Vergleich mit dem FNCT wurde der Strain Hardening Test (SHT) herangezogen und
methodisch weiterentwickelt (Probengeometrie und Auswertung). Der in der Fachliteratur
beschriebene Zusammenhang zwischen FNCT im Netzmittel und SHT [3-5] wurde fir inerte,
neutrale, rissauslésende und sorptive Umgebungsmedien Uberprift. Fir PE-HD mit Hexen-
Comonomeren lie sich diese Abhangigkeit fur Luft, Wasser und Netzmittelésung bestatigen,
jedoch nicht fir Diesel und Biodiesel. Ein multimodales PE-HD mit Buten-Comonomer und ein
mit dem Schleifenverfahren hergestelltes PE-HD mit Hexen lassen sich nicht einordnen.

Nutzen fir kleine und mittelstandische Unternehmen

Aus der Kombination von Materialcharakterisierung, SHT, FNCT und Bildgebung zu
Untersuchungen zum Spannungsriss- und Bruchverhalten von PE-HD unter Einwirkung von
GefahrgUtern konnten Empfehlungen fir die Prifmethoden, deren Bewertung und fir die
Weiterentwicklung der Normung und Zulassung von Behélterwerkstoffen fir organische
Flissigkeiten abgeleitet werden.

Im Rahmen des Projekts sind bisher die Veroffentlichungen [2,6,7] entstanden.
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