Sonderdruck aus der

Verpackungs-Rundschau

Literaturhinweis: Verpackungs-Rundschau 32 (1981) Nr. 7, Tech.-wiss. Beilage, Seiten 50 bis 53

Merkblitter fiir die Priifung von Packmitteln

Herausgegeben von den Arbeitsgruppen der Industrievereinigung fiir Lebensmitteltechnologie und Verpackung e. V. am
Fraunhofer-Institut fiir Lebensmitteltechnologie und Verpackung, Institut an der Technischen Universitdt Miinchen

Merkblatt 42

Priifung von Behéltnissen aus Polyethylen auf Spannungsrifbildung®

Herausgegeben von der Arbeitsgruppe ,Verpackungen aus Kunststoffen und Zellglas" und
ihrer Untergruppe ,Hohlkérper aus Kunststoffen” — Januar 1981

1. Zweck und Anwendung

Die Priifung nach diesem Merkblatt soll das Verhalten von Be-
hédltnissen aus Polyethylen gegeniiber spannungsrifiauslésenden
Medien bei definierten Innendruck- und Temperaturbeanspru-
chungen charakterisieren und damit beispielsweise zur Auswahl
eines PE-Formmassetyps, zur Optimierung der Form und/oder
der Herstellungsbedingungen eines Behdlters beitragen.

Die spannungsriflauslésende Wirkung oberflachenaktiver Fill-
gliter auf Behéltnisse aus Polyethylen wird auBer vom Innen-
druck und von &uBerlich aufgebrachten Spannungen noch von
mehreren Faktoren entscheidend beeinflufit, Zu den wichtigsten
zdhlen:

— die Fertigungsbedingungen, unter denen das Behdltnis pro-
duziert worden ist,

— die Lagerungsbedingungen und eventuelle Nachbehandlun-
gen,
— die Form (Gestalt) des Behéltnisses,

— der PE-Formmassetyp, aus dem das Behdltnis hergestellt
worden ist.

Die vorliegende Vorschrift legt die Priifbedingungen fiir Behélt-
nisse beliebiger Form fest. Sie wird bevorzugt zur Charakteri-
sierung des Spannungsriverhaltens von Flaschen mit kreisfor-
migem Querschnitt und einem Nennvolumen bis zu 5 1 ange-
wendet (siehe DIN 50405 T 7, Begriffe fiir das Verpackungs-
wesen), Fiir Behéltnisse anderer Form kann eine Anpassung der
Prifbedingungen gem&B Abschnitt 6.4 erforderlich sein.

2. Begriffe

«Versagen durch SpannungsriBbildung” liegt dann vor, wenn das
Behaltnis bei dieser Priiffung durch einen oder mehrere Risse
undicht wird (siehe auch DIN 50 035, Blatt 2).

siehe DIN 55405, Teil 3,
Formmasse: siehe DIN 7708, Teil 1,
Tensidlésung: siehe DIN 53 900.

Behdltnisse:

3. Grundlagen des Verfahrens

Ein Behéltnis wird geméB seinem Nennvolumen mit einer Ten-
sidlésung gefillt und durch einen konstanten Innendruck bei
erhéhter Temperatur so lange beansprucht, bis es durch Rifbil-
dung undicht wird. Die Standzeit des Behéltnisses bis zum Ver-
sagen, d.h. bis zum Undichtwerden, wird ermittelt. Sie ist fiir
die SpannungsriBempfindlichkeit kennzeichnend.

1 Siehe auch Merkblatt 35 ,Priifung von Behdltnissen und Verschliissen aus
Polyolefinen auf SpannungsriBbildung” (Verpackungs-Rdsch. 30 (1979} Nr. 3,
Techn.-wiss. Beilage, S. 23—24), in dem ein verfahrensmédfBig einfacher
Schnelltest beschrieben ist.

4. Probe

Die Probe besteht aus dem zu priifenden Behdltnis (Probekér-
per), das mit einer Tensidlésung gefillt und mit einem geeig-
neten dichten Verschlufl versehen ist, iiber den zugleich dem
Behdltnis Druckluft zugefiihrt werden kann.

4.1. Herstellung der Probekorper

Die Bedingungen fiir die Herstellung der Probekérper nach dem
Blasformverfahren beeinflussen das SpannungsriBverhalten. Die
wichtigsten EinfluBgréBen sind:

— das Aufschmelzen und Homogenisieren der Formmasse beim
Extrudieren (beeinflufit durch Schneckengeometrie, Tempe-
raturprogramm, Schneckendrehzahl, Durchsatz, Massetempe-
ratur, Massedruck),

— die Herstellung des Vorformlings (z.B. Diisenabmessungen,
Schlauchschwellung, SchlauchflieBgeschwindigkeit, Schmel-
zenfestigkeit, Wanddickenregulierung),

— der Aufblas- und Abkiihlvorgang (z.B. Aufblasverhiltnis,
Quetschnahtldnge, Schneidkanten, PreBweg und -geschwin-
digkeit, Kiihlsystem, Kiihlbedingungen [Zeit, Temperatur]).

Die Herstellungsbedingungen sind deshalb dem Zweck der Prii-
fung anzupassen.

Anmerkung:

Um beispielsweise das Spannungsriiverhalten unterschiedlicher
Formmassen (z.B. unterschiedlicher Schmelzindex, Quellverhal-
ten, Polymerisationsverfahren) miteinander vergleichen zu kon-
nen, mufl gewdhrleistet sein, daf die Behdltnisse unter den fir
jede PE-Formmasse giinstigsten Fertigungsbedingungen herge-
stellt worden sind.

4.2, Anzahl der Proben

Die Anzahl der Proben richtet sich nach dem geforderten Ver-
trauensbereich fiir den Mittelwert der zu messenden Standzei-
ten. Erfahrungsgemél sollten mindestens zehn Proben verwen-
det werden.

4.3, Probenvorbereitung

Die zu untersuchenden Behdltnisse miissen eine einheit-
liche,einander entsprechendeVorgeschichte
beziiglich ihrer Herstellung haben.

Mit der Priifung der Behdltnisse darf friihestens 72 Stunden nach
ihrer Herstellung begonnen werden.

Als Priifflissigkeit ist eine wésserige Tensidlésung mit einem
Massenanteil von 0,05 g/g zu verwenden, Vergleichbare ober-
flachenaktive Tenside sind beispielsweise:

EmulginCH- Henkel KGaA, Diisseldorf
Laventin W BASF AG, Ludwigshafen
Genagen CA 050 Hoechst AG, Frankfurt
Marlophen 89 Chemische Werke Hiils AG, Marl
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5. Priifgerite

5.1. Waage mit einer Fehlergrenze von % 1,0 g (fiir das Wiegen
der Behaéltnisse ohne Verschluf}).

5.2, Warmeschrank bzw. Wirmekammer mit Zwangsliftung im
Umliftbetrieb mit einem Temperatureinstellbereich von
40 bis 60 °C und einer zuldssigen rdumlichen und zeitlichen
Temperaturabweichung von * 1 K.

Zeitliche Temperaturabweichungen sind durch die Arbeits-
weise des Regelkreises bedingte Temperaturschwankungen,
die zu verschiedenen Zeiten an ein und derselben Stelle des
Innenraumes vorhanden sind, nachdem der Regler fest ein-
gestellt und der Beharrungszustand erreicht ist.

Raumliche Temperaturabweichungen sind Temperaturunter-
schiede, die zur gleichen Zeit an verschiedenen Stellen des
Innenraumes vorhanden sind, nachdem die Temperaturrege-
lung fest eingestellt und der Beharrungszustand erreicht ist2,

5.3. Drucklufteinheit, bestehend aus:
— Drucklufiquelle,
— Luftfilter,

— Druckregler mit einem Einstellbereich von 0—1 bar und
einer Regelgenauigkeit von * 0,01 bar,
— DruckausgleichsgefaB,

— DruckmeBeinheit zur Einstellung und Kontrolle des Priif-
druckes,

— AnschluB fiir das luftdichte VerschlieBen des Behdltnisses
und das gleichzeitige Ankoppeln der Prifdruck- und
MeBleitung.

5.4, MeBeinheit zur Kontrolle und Einstellung der Priiftempe-
ratur,

5.5. Registriereinheit fiir die Standzeit.
siehe Abschnitt 10.

Ausfiihrungsbeispiele

6. Priifbedingungen

6.1. Priftemperatur

Die Priiftemperatur muB widhrend der gesamten Prifdauer, so-
weit nicht anders vereinbart, 40 °C * 1 K betragen.

6.2. Prifdruck

Der Prifdruck mufi wahrend der gesamten Prifdauer, soweit
nicht anders vereinbart, 0,4 bar £ 0,01 bar betragen.

6.3. Tensidlésung

Bei der Herstellung der Tensidlésung sind die Empfehlungen
der Tensidhersteller zu beachten.

Tenside l6sen sich leichter bei hoheren Temperaturen (z.B.
40 °C). So angesetzt, sind die zur Untersuchung vorgesehenen
Lésungen schneller voll wirksam,

Die spannungsriBauslésende Wirkung der Tensidlésung kann
sich durch thermischen und biologischen Abbau &andern. Die
Tensidlosung ist deshalb nach vier bis sechs Wochen gegen eine
frisch angesetzte auszutauschen.

6.4. Priifbedingungen in Sonderfallen

Werden unter den angefiihrten Priifbedingungen die Prifzeiten
zu kurz bzw. zu lang (z.B. <24 h, > 300 h), kénnen andere
Priifbedingungen vereinbart werden. Erfahrungsgemdf emp-
fiehlt es sich jedoch, Innendruck und Temperatur nur in folgen-
den Bereichen zu variieren:

Priiftemperatur von 40 bis 60 °C + 1 K,
Priifdruck von 0,2 bis 0,8 bar + 0,01 bar.

7. Durchfithrung

Die zu priifenden Behdltnisse werden gewogen und mit der auf
Priiftemperatur vorgewdrmten Tensidldsung gefiillt. Nach dem

? Siehe auch DIN 50 011.

Verschliefen werden die Behdltnisse in einen auf Priiftemperatur
vorgewarmten Wéarmeschrank oder in eine Wdrmekammer ein-
gelagert.

Unmittelbar nach dem Befiillen und Einlagern beginnt die Pri-
fung mit der Druckaufgabe und endet mit dem Undichtwerden
des Behaéltnisses durch Spannungsrisse (Undichtigkeiten am Ver-
schluB sind nicht in die Wertung einzubeziehen). Beginn und
Ende der Priifung jeder Probe sind zu registrieren,

In der Anfangsphase der Priifung ist der Verschluf der zu priifen-
den Behdltnisse hdaufiger zu kontrollieren. Bei einer eventuellen
Undidhtigkeit im VerschluBbereich kann mit dem Luftstrom Ten-
sidlésung austreten und der Fliissigkeitsspiegel in dem zu pri-
fenden Behdltnis absinken, ohne daB Spannungsrisse in der
Behadlterwand vorhanden sind.

Der Zeitpunkt der Spannungsribildung, angezeigt durch Un-
dichtwerden des Behadltnisses, ist zu erfassen. Hierfiir empfiehlt
sich eine selbsttdtige, beobachterunabhéngige Registrierung der
Zeit. Drei Ausfithrungsbeispiele werden in Abschnitt 10 be-
schrieben.

Es hat sich bewdhrt, jedes Behdltnis in einen LDPE-Folienbeu-
tel lose einzustellen bzw. einzuhdngen, auch offene zylindrische
GlasgefdBie sind geeignet. Hierdurch wird verhindert, daf3 wah-
rend der Priifung austretende Tensidlésung benachbarte Proben
benetzt. Zugleich ist der Schadenseintritt leichter zu erkennen.

8. Auswertung

Das Spannungsriverhalten der Behdaltnisse wird gekennzeich-
net durch die Zeit vom Beginn der Priifung (Druckaufgabe) bis
zum Auftreten der ersten Spannungsrisse in der Behdaltniswand,
durch die Tensidldsung austritt, Sie wird nachfolgend mit
Standzeit bezeichnet.

Die Standzeiten der Einzelproben sind statistisch auszuwerten
(siehe hierzu DIN 53 598, Teil 1). Der Priifbericht soll folgende
Angaben enthalten:

Arithmetischer Mittelwert der Standzeit:
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9, Priifbericht
Im Prifbericht sind unter Hinweis auf dieses Merkblatt anzu-
geben:
Zum Behaltnis: — Formbeschreibung (ggf. Skizze, Foto),
—- Nennvolumen,
— Werkstoff (Formmasse),

— Gewicht (arithmetischer Mittelwert und
Variationskoeffizient),

— Herstellungsverfahren und
gen,

-bedingun-



— Vorgeschichte zwischen Herstellung und
Priifung (wie Lagerungsdauer und Lage-
rungstemperaturj.

Zur Probe: — Art des Fiillgutes (Bezeichnung des Ten-
sides, Konzentration, evtl. Alter der
Tensidlosung).

Zur Durchfiihrung: — Anzahl der Proben,
— Priiftemperatur,
— Priifdruck,

— Standzeit (arithmetischer Mittelwert,
Standardabweichung, Variationskoeffi-
zient),

— Art des Schadens (ggf. Skizze, Foto),

— Lage und Aussehen der Spannungs-
risse,
— Priifdatum.

10. Kurzbeschreibung bewihrter Priifvorrichtungen mit selbst-
tiatiger Erfassung der Standzeit
10.1. Beispiel 1:

Bild 1 zeigt den Aufbau einer Priifeinrichtung mit Priifdruckrege-
iung und MeBeinrichtung fiir Temperatur und Druck.

Der Zeichnung sind Einzelheiten iiber den Aufbau der Prifdruck-
einheit sowie iliber die Messung und Registrierung von Priif-
druck und -temperatur widhrend der Priifung zu entnehmen.

Selbsttatige Zeiterfassung:

Unterhalb jeder nach Abschnitt 4.3 vorbereiteten Probe befin-
det sich ein LeitfdhigkeitsmeBgeber (Aufbau siehe Bild 2). Beide
Plattchen sind bei Versuchsbeginn durch ein elektrisch nicht-
leitendes, saugfdhiges Papier voneinander getrennt. Tritt wéah-
rend der Prifung aus dem Behdltnis Tensidlésung aus, wird die-
ses Papier benetzt und damit elektrisch leitend. Es wird ein
Stromkreis geschlossen, der das Abschalten des Betriebsstun-
denzidhlers und des Prifdruckes auslgst.

10.2. Beispiel 2:

Die nach Abschnitt 4.3 vorbereitete Probe wird an einem Waage-
balken befestigt und ihre Masse durch ein verschiebbares Ge-
wicht ausgeglichen (Aufbau siehe Bilder 3 und 4). Tritt wahrend
der Priifung aus dem Behéltnis Tensidlésung aus, dndert sich
die Probenmasse. Das Gleichgewicht der Waage wird gestort.
Der Waagebalken senkt sich und 16st dabei iiber ausreichend
empfindliche Fiihler Schaltvorgénge aus, durch die der Betriebs-
stundenzdhler angehalten und der Prifdruck abgeschaltet wird.

10.3. Beispiel 3:

Die nach Abschnitt 4.3 vorbereitete Probe wird in ein mit Ten-
sidlésung gefiilltes Bad gestellt oder eingehdngt. Vom Ver-
schluB des Behdltnisses ragt eine Elektrode in das mit gleicher
Tensidlosung gefiillte Behéltnis, eine zweite liegt am Bad an
(Bild 5). Treten Spannungsrisse auf, entstehen iiber diese Schad-
stellen elektrische Briicken. Ein Stromkreis wird geschlossen.
Dieser steuert den Betriebsstundenzédhler an und sorgt dafiir,
daBl die betroffene Probe vom Priifdruck entlastet wird.

Anmerkung:

Im Beispiel 3 steht die Probe beidseitig mit der Tensidldsung in
Beriihrung. Die zu erwartenden Standzeiten der Behé&ltnisse
werden hierdurch etwas, wenn auch nicht wesentlich, kiirzer.
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Bild 3: Waage zur Erfassung aus der Probe auslretender Tensidlésung. Bild 4: Priifanordnung gemdB Bild 3 fiir mehrere Proben.

lDrucklufl Bild 5: Tensidbad zum Einstellen oder Einhingen der
Probe mit eleklrischem Stromkreis, der beim Auflrelen
von Spannungsrissen geschlossen wird.
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