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Ausfallursachen. Zur Ermittlung von Ausfallursachen ist eine systematische

Vorgehensweise erforderlich. Meist werden mehrere Methoden bendtigt, um die

Ausfallursache zu bestimmen. Bei der Auswahl der richtigen Untersuchungs-

methoden missen die zu beweisende Schadenshypthese, die Probenmengen und

der Elastomertyp beriicksichtigt werden.

Schadensanalyse
an Elastomeren

KURT MARCHETTI
SONJA PONGRATZ

Werkstoffeigenschaften anders als

Thermoplaste oder Metalle. Der
grofite Unterschied zu allen anderen
Werkstoftklassen liegt im Materialaufbau
und in der Vernetzung. Diese beiden Be-
sonderheiten sind zwar so weit bekannt,
dass man damit umgehen kann, aber rest-
los erforscht sind sie auch heute noch
nicht. Sie haben jedoch dazu gefiihrt, dass
das Wissen um elastomere Werkstoffe ei-
ne interdisziplinidre Angelegenheit sein
muss, das heifSt, bei der Herstellung, Ver-
arbeitung, Produktion von Bauteilen und
auch bei der Schadensanalyse miissen
Chemiker, Ingenieure und Physiker sehr
eng zusammenarbeiten, um erfolgreich
Zu sein.

Eine erfolgreiche Schadensanalyse er-
fordert eine systematische Vorgehenswei-
se. Zu den erforderlichen Arbeitsschrit-
ten gehoren: eine Bestandsaufnahme, die
gezielte Untersuchungen nach dem Scha-
densmechanismus, die Auswertung der
Ergebnisse, die Ermittlung der Schadens-
ursache, die Festlegung von AbhilfemaR-
nahmen und die Dokumentation [1].

Zur Ermittlung der Schadensmecha-
nismen werden eine Vielzahl verschiede-
ner Untersuchungsmethoden eingesetzt
(Tabelle 1) [2]. Diese haben die Aufgabe,
die Versagenshypothese zu beweisen oder
zu widerlegen, die nach der Bestandsauf-
nahme festgelegt wurde. Welche Metho-
de eingesetzt wird, hdngt sowohl von der
Versagenshypothese, aber auch von den
verfiigbaren Proben (Probenmenge) ab.
Oft steht zur Analyse nur wenig Proben-
material zur Verfiigung, Normpriifungen
sind selten moglich.

E lastomere verhalten sich in vielen

Die Schadensursachen lassen sich in
vier Bereiche einteilen:
m Werkstoff als Schadensursache
W Fertigung als Schadensursache
W Konstruktion/Design als Schadensur-
sache

B Einsatzbedingungen als Schadensursa-
che

Werkstoff als Schadensursache

Ist der Werkstoff Ursache fiir den Ausfall
von Bauteilen, kénnen mehrere Mog-
lichkeiten unterschieden werden.

Ein Werkstoftfehler liegt vor, wenn der
falsche Werkstoff fiir den Einsatz ausge-
wiihlt wurde. D.h. es kénnen die Menge

Hereich
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und die Art des Grundpolymers, der Ad-
ditive und/oder der Fiillstoffe ungeeignet
sein. Wird der falsche Werkstoff ausge-
wihlt, versagen sehr viele bzw. alle Bau-
teile im Einsatz. _

Ein Werkstofffehler liegt ebenfalls vor,
wenn der Werkstoff verwechselt wurde.
Dies kann beispielsweise durch fehler-
hafte Kennzeichnung von Chargen oder
durch eine Verwechslung der Bauteile bei
der Montage erfolgen.

Eine weitere Mdglichkeit fiir Werk-
stofffehler sind Fehler bei der Com-
poundherstellung (Compoundfehler).
Diese kénnen durch falsches Einwiegen
oder eine Verwechslung von Mischungs-
bestandteilen verursacht werden. Weiter-

)

Mikroskopische Untersuchungen

— Lichtmikroskopie (LIM)

— Lichtmikroskapie an Diinnschnitten
— Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Analytische Untersuchungen

— Infrarotspektroskopie (IR)

— Chromatographie

— Extraktion

— Thermogravimetrie (TG)

— Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC)

Physikalische Prifungen

— statische mechanische Eigenschaften

— Dichte
— Harte
— Zugversuch
— Druckverformungsrest (DVA)
— dynamische mechanische Eigenschaften
— Ermiidungspriifungen
— dynamischer Madul, Masterkurve
— Bestindigkeitseigenschaften
— Medieneinlagerung
— Relaxation

Computersimulation

Tabelle 1. Untersuchungsmethoden

Schadensanalyse mittels FEM

Nachstellversuche
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hin kénnen Mischungsbestandteile von
ihrer Spezifikation abweichen (z.B. Zu-
sammensetzung, Kérnung). Dies kann zu
verdnderten  Werkstoffeigenschaften
filhren und/oder Werkstoffinhomoge-
nititen verursachen. Letztere wiederum
kénnen auch auf eine schlechte Homo-
genisierung des Compounds beim Com-
poundieren zuriickzufithren sein. Ein
weiterer Compoundfehler sind Verunrei-
nigungen (Bild 1, Schadensbeispiel 1).
Diese kénnen z. B. durch unzureichende
Reinigung des Mischers oder des Walz-
werks verursacht werden. Schliefflich
kann es bei der Lagerung von Gummi-
mischungen zu einer Uberlagerung bzw.,
einer Anvulkanisation des Compounds
kommen [3].

In Tabelle 2 sind den genannten Werk-
stofffehlern Untersuchungsmethoden zu-
geordnet, die zur Aufklirung eingesetzt
werden kénnen.

Schadensbeispiel 1: An einem Elasto-
merbauteil auf Basis von Acrylnitril-
Butadien-Kautschuk (NBR) werden De-
laminationen, d.h. eine schichtweise
Trennung im Elastomer festgestellt (Bild
1 links). Auf den Trennflichen sind ein
diinner Film sowie weiffliche Ablagerun-
gen sichtbar (Bild 1 rechts). Mittels REM/
EDX-Analyse wird erkannt, dass in die-
sen Bereichen jeweils ein erhéhter Gehalt
an Zink vorliegt. Die IR-Spektroskopie
zeigt, dass es sich hierbei um Zinkstearat
handelt. Neben Zinkstearat wird aufler-
dem Elastomer auf EPDM-Basis gefun-
den. Beide sind nicht Bestandteil der Mi-

dinner Film

weille 1
_Ablaggrung

Bild 1. Schadensbeispiel 1: Ausfall durch Verunreinigung der Mischung, Compoundfehler

(LIM, Detailaufnahme)

schung. Das Zinkstearat hat sich mit ho-
her Wahrscheinlichkeit aus Zinkoxid und
Stearinsdure wihrend der Vulkanisation
gebildet. Diese beiden Substanzen sind
Bestandteil der Mischung, sodass das
EPDM als schadensrelevante Verunreini-
gung identifiziert wurde, die in diesem
Fall entweder durch das Mischen oder
durch das Aufwalzen erfolgen konnte. Re-
cherchen und Nachstellversuche ergaben,
dass die Verunreinigung beim Aufwalzen
eingebracht wurde.

Fertigung als Schadensursache

Die Fertigung von elastomeren Produk-
ten beinhaltet den Prozess der Formge-
bung und der Vulkanisation. Bei Form-
teilen laufen die beiden Prozesse in
beheizten Werkzeugen in einem Ar-
beitsschritt ab. Bei Produkten, die konti-
nuierlich hergestellt werden wie Schliu-
che oder Profile, werden die Formgebung

Werkstofifeliler
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Falsche Werkstoffwahl

A5 =
| Untersuohungsmethiode

Vergleich der Beanspruchung mit den Werkstoffeigenschaften:

— physikalische Prifungen (Zugversuch, DVR, Finlagerungs-
versuche, Ozontest, ...)

Werkstoffverwechslung

Identitatspriifungen:

— physikalische Untersuchungen (Dichte, Harte
Zugversuch, DVR, Einlagerungsversuche,
QOzontest, ...)

— analytische Untersuchungen (IR-Spektroskopie,
Thermogravimetrie, Chromatagraphie, Extraktion)

Mischungsfehler
— falsche Einwaage Thermogravimetrie, Extraktion, Chromatographie
— Komponente verwechselt
Polymer Extraktion, Chromatographie, IR-Spektroskapie
Additiv Extraktion, Chromatographie, IR-Spektroskopie
Fillstoff Thermogravimetrie, EDX-Analyse vom Querschnitt

— fehlerhafte Kompanente

analytische und mikroskopische Analysemethoden,

physikalische Priifungen

— schlechte Dispersion/Homogenitat

Lichtmikroskopie an Kaltediinnschnitten

(Cabot-Analyse), EDX-Analyse an Querschnitten

— Verunreinigung

— Mischung Uberlagert/anvulkanisiert

Tabelle 2. Werkstofffehler und Analysemethoden

IR-Spektroskopie, Chromatographie, EDX-Analyse

Vulkametrie, Lichtmikroskopie an Kéltediinnschnitt

und die Vulkanisation zeitlich und értlich
getrennt voneinander durchgefiihrt.

Liegen Fertigungsfehler vor (Bild 2,
Schadensbeispiel 2), kénnen diese meh-
rere Ursachen haben (Tabelle 3). Eine
Mbglichkeit fir Fertigungsfehler ist ein
schlecht abgestimmtes Compound. D.h.
die Viskositit und das Vulkanisations-
verhalten des Compounds miissen dem
Verarbeitungsverfahren angepasst sein.
Weiterhin kénnen Fertigungsfehler auf
das Werkzeug bzw. auf Werkzeugver-
schmutzungen zuriickzufiihren sein.
Schlieflich kénnen auch nicht optima-
le Fertigungsparameter ursichlich fiir
Fertigungsfehler sein. Eine hdufige Ur-
sache fiir Schdden sind Verletzungen
beim Entformen oder Entgraten der
Bauteile,

In Tabelle 4 sind hiufige Schadensbil-
der bei Fertigungsfehlern Untersu-
chungsmethoden zugeordnet, die zur
Aufkldrung eingesetzt werden kénnen.

Konstruktion als
Schadensursache

Ist die Konstruktion bzw. das Design von
Bauteilen Ursache fiir den Schaden, fal-
len meist sehr viele Bauteile aus. Haufig
treten derartige Fehler bei Neuentwick-
lungen auf, Typisch ist, dass die Schiden
meist an der gleichen Stelle des Bauteils
vorkommen, an der die hdchste Bean-
spruchung, d.h. die héchste Spannung
oder die hochste Dehnung auftritt. Bei
der Schadensanalyse werden mikrosko-
pische Untersuchungen und Berechnun-
gen von Spannungen und/oder Dehnun-
gen im Bauteil mittels FEM eingesetzt
(Bild 3, Schadensbeispiel 3).

Das Beispiel zeigt Membranen, die im
markierten Bereich Risse aufiveisen. Die-
se Risse zeigen die typischen Merkmale
von Ermiidungsrissen (viele kleine par-
allel verlaufende Risse), die durch dyna-
mische Beanspruchungen hervorgerufen
werden. Es handelt sich um eine Neuent-
wicklung, Die Lage der Risse ist immer an

© Carl Hanser Verlag, Miinchen ~ Kunststoffe 11/2007



=50 500 e
CEGTnT =FF0=n10500339

Bild 2. Schadensbeispiel 2: verschiedene Schadensbilder durch Fertigungsfehler;
oben: Oberflédchenschédigung (links), FlieRfehler/Bindenaht {rechts)
unten: anvulkanisierte Elastomerteilchen (links), &uRere Verletzungen (rechts)

derselben Stelle. In der Freigabepriifung
sind alle Bauteile ausgefallen. Durch Op-
timierung des Designs konnte Abhilfe ge-
schaffen werden.

Einsatzbedingungen als
Schadensursache

Wihrend des Einsatzes konnen Bauteile
verschiedenen Beanspruchungen (me-
chanische und thermische Beanspru-
chung, Einfluss von Medien und Strah-
lung) ausgesetzt werden, die zum Versa-
gen fithren kénnen.

Hierbei finden verschiedene Prozesse
statt, die auf drei Schadensmechanismen

zuriickzufiihren sind. Ursichlich fiir den

Austall elastomerer Bauteile infolge der

Einsatzbedingungen sind:

| Alterungsprozesse,

W Diffusionsprozesse (Quellung, Extrak-
tion) und

m das Uberschreiten der Festigkeits- bzw.
Dehnungseigenschaften ohne signifi-
kante Verinderung des Werkstoffs in-
folge von Alterungs- und Diffusions-
vorgéngen.

Unter Alterung von elastomeren Werk-

stoffen sind Verinderungen im Netzwerk

durch den Einfluss von Medien, UV-

Strahlung, Temperatur und mechanische

Beanspruchung zu verstehen. Durch Al-

terungsprozesse konnen Polymerketten ,
und Vernetzungsstellen abgebaut (Span- [
nungsverlust) und/oder zusitzliche Ver- il
netzungsstellen erzeugt werden (Verhir- !
tung) [4]. Wiihrend des Einsatzes konnen 1‘
unterschiedliche Alterungsprozesse |
gleichzeitig stattfinden (Tabelle 5). Er-
héhte Temperaturen beschleunigen alle
Alterungsprozesse.

Zur Beurteilung des Alterungsverhal-
tens werden verschiedene physikalische
Priifungen benutzt (Tabelle 6). Die ge-
nannten Methoden sind wichtige In-
strumente bei der Werkstoffentwicklung
oder bei der Auswahl eines geeigneten
Werkstoffs. Bei der Schadensanalyse geht
es dartim, das Alterungsverhalten des
eingesetzten Werkstoffs zu kennen und
den Alterungszustand des Ausfallteils zu
bestimmen. Neben den genannten phy-
sikalischen Priifungen werden bei der
Schadensanalyse hdufig analytische Un-
tersuchungen (Extraktion, Chromato-
graphie, Infrarotspektroskopie) einge-
setzt,

Beim Kontakt elastomerer Bauteile
mit Flissigkeiten finden héufig Diffusi-
onsvorginge statt. D.h. die Fliissigkeit
kann in das Elastomer eindringen und i
eine Quellung (Volumenzunahme, Er- |
weichung) bewirken. Es kénnen auch Ex-
traktionsvorgénge stattfinden (Volu-
menabnahme, Verhirtung), d.h. Be-
standteile aus dem Elastomer (Weich-
macher, Alterungsschutzmittel, usw.)
wandern in die Fliissigkeit. Beide Pro-
zesse konnen gleichzeitig stattfinden und
sich tiberlagern. Zur Analyse von Schi-
den durch Diffusionsvorginge werden
analytische Methoden und physikalische d
Priifungen eingesetzt.

Mechanische Beanspruchungen bei
der Lagerung, beim Transport, bei der b

— nicht dem Verarbeitungsverfahren
angepasste Viskositat

— zu schnelle Reaktion / Scarch

— zu langsame Reaktion

Compound

Oberflachenbeschadigung

FlieRfehler/Bindenahte

— schlechte Temperaturverteilung

Werkzeug

— Druck nicht ausreichend
— ,ausgeleiertes” Werkzeug

— Werkzeugverschmutzung

— Werkzeug Uber-/unterfiillt

— falsche Heizzeit
— falscher Nachdruck

Herstellungsparameter

Unter-/Ubervulkanisation

— zu viel/zu wenig/ungeeignetes

Trennmittel

— Fehler beim Entformen

— Fehler beim Entgraten

— Fehler beim Tempern (Temperatur,
Dauer, Medium)

Nachbearbeitung

Tabelle 3. Ursachen fiir Fertigungsfehler
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Geometrieabweichung
Anvulkanisierte Partikel
Verletzungen

Tabelle 4. Schadenshild

Fehlern bedingt durch die Fertigung

Lichtmikroskopische (LIM) bzw. rasterelektranen-
mikroskopische Untersuchungen (REM)

REM, LIM (Aufsicht und an Kaltedinnschnitten),
IR-Spektroskopie

— Physikalische Priifungen:
Druckverformungsrest (DVR), Zugversuch,
Kernspinresonanzpriifung (NMR),

Dynamische Differenzkalorimetrie (DSC),
Dynamisch-mechanische Analyse (DMA)

— Analytische Untersuchungen:

Extraktion, IR-Spektroskopie, Chromatagraphie

Uberpriifung der MaBe (Geametrie, Wanddicke)
LIM an Kaltediinnschnitten, IR-Spektroskapie
LIM, REM i

er von elastomeren Bauteilen mit
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Bild 3. Schadensheispiel 3: Konstrukti

Montage und beim Einsatz kénnen eben-
falls zum Ausfall fithren. Ursache hierbei
sind hiufig Verletzungen durch Werk-
zeuge oder scharfe Kanten (Gegenlauf-
fliche). Weiterhin spielen die Beanspru-
chungsart (Zug, Druck, Torsion) und die
Beanspruchungsgeschwindigkeit
(schnell, langsam, gleichmzRig, stoffartig)
eine wichtige Rolle.

Auch die Einsatztemperatur ist ein sehr
wichtiger Faktor. Dabei kénnen sowohl
hohe Temperaturen als auch tiefe Tem-
peraturen kritisch sein. Bei hohen Tem-
peraturen nehmen die Festigkeitseigen-
schaften von elastomeren Werkstoffen
deutlich ab. Bei tiefen Temperaturen
kommt es zu Ausfillen, wenn sich die Be-
anspruchungstemperatur im Bereich der
Glastibergangstemperatur befindet.

Zur Analyse von Bauteilschiden durch
mechanische Beanspruchung sind mi-
kroskopische Untersuchungsmethoden
besonders geeignet. Dabei ist zu bewer-
ten, ob es sich bei dem Schaden um einen
oder mehrere Risse (Bild 4), Anrisse
und/oder um eine Oberflichenschadi-

— Oxidation durch Luftsauerstoff (Alterung im engeren Sinn)

—Beschleunigte Oxidation durch Schwermetallverbindungen

(z.B. Cu, Mn, Co,...)

— Hitzealterung ohne Sauerstoffeinfluss {Nachvernetzung,

Zyklisierung, Reversion)

— HeiBwasser-/Dampfalterung, Alterung durch Hydrolyse

— chemischer Angriff von Medien (Ole, Kraftstoffe,
Hydraulikflissigkeiten, Losemittel, Chemikalien, .. )

— Orientierte Rissbildung durch statische Ozoneinwirkung

(Ozonrissbildung)

— Orientierte Rissbildung durch dynamische Beanspruchung
(z.B. Knickbewegung, Stauchuna, Torsion usw.), Ermtdung

— Nichtorientierte Rissbildung unter der Einwirkung von

energiereichem Licht und Sauerstoff. Auftreten von .Crazing” oder

ons-/Designfehler, links Detailaufnahme, rechts REM

gung (z.B. Abrieb) handelt. Weiterhin
werden héufig physikalische Priifungen
zur Schadensanalyse eingesetzt.
Schadensbeispiel 4: Mittels Thermo-
desorption konnte nachgewiesen werden,

r?ims‘m‘«rn.ngéiﬁlﬁl‘:J mis

Bild 4, Schadensheispiel 4: Riss in einem
Bauteil, Ausfall durch chemischen Angriff

dass im Ausfallteil aus hydriertem Acryl-
nitril-Butadien-Kautschuk (HNBR) po-
Iyzyklische aromatische Kohlenwasser-
stoffe (PAK) wie Naphphtalen und Phe-
nathren und deren Derivate enthalten

| Untrsuchiimgsiethiode ' }

—Physikalische Priifungen:
Spannungsrelaxationspriifungen, Druckverformungsrest,
Zugversuch, Harteprifung, Chemolumineszenz, Einlagerungs-

Alterung

versuche

— Analytische Untersuchungen:
Extraktion, Chromatographie, IR-Spektroskopie

— Analytische Untersuchungen:
Extraktion, Chromatographie, IR-Spektroskopie

Diffusionsvargéange

— Physikalische Priifungen:

Druckverformungsrest, Zugversuch, Hartepriifung, Einlagerungs-
versuche, Permeationspriifungen

— Mikroskopische Untersuchungen:
Lichtmikroskopie, Rasterelektranenmikroskopie

Mechanische Beanspruchung

— Physikalische Priifungen:

Zugversuch, Ermittlung der Glastibergangstemperatur in Abhan-
gigkeit der Beanspruchungsgeschwindigkeit

Tabelle 6. Schadensmechanismen und Untersuchungsmethoden

| Beanspruchung iy

Medium

Medium

Temperatur
Medium

Medium
Medium

Mechanische Beanspruchung

Medium, Strahlung

.Elefantenhaut” (Bildung durch Einwirkung energiereicher Strahlung)

— Verringerung des Oberflachenglanzes durch Einwirkung feuchtwar-
mer, ozonhaltiger Atmosphare, , Frosting” (vor allem bei Vulkanisaten Medium, Temperatur

mit hellen Filllstoffen)

Tabelle 5. Alterungsprozesse und Beanspruchungsart

waren. HNBR ist nicht bestindig gegen
aromatische Kohlenwasserstoffe. Unter
anderem wird HNBR gegeniiber Naph-
thalen als unbestandig eingestuft.

Fazit

Die Schadensfille lassen sich in vier Ka-
tegorien einteilen. Werkstofffehler und
Fertigungsfehler werden hiufig bei Qua-
litdtskontrollen festgestellt. Sie treten
auch bei Neuentwicklungen, Freigabe-
priifungen und Feldriickliufern auf.

Bei Design-/Konstruktionsfehlern fal-
len sehr viele oder alle Bauteile aus. Das
Schadensbild der Ausfallteile ist dhnlich
und der Schaden befindet sich am selben
Ort. Bei Neuentwicklungen oder bei Frei-
gabepriifungen kénnen die Ausfille
durch Design-/Konstruktionsfehler ver-
ursacht werden, Feldausfille von Bautei-
len, die bereits lingere Zeit eingesetzt
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werden, sind dagegen nicht auf Design-/
Konstruktionsfehler  zuriickzufiihren.
Dennoch kann in diesem Fall die Opti-
mierung des Designs bzw. der Konstruk-
tion eine Abhilfemafnahme sein.
Feldausfille sind sehr oft auf die Ein-
satzbedingungen zurtickzufithren. Dabei
spielen mehrere Faktoren (z.B. Tempera-
tur, Dehnung, Medium) eine Rolle. Die
Schadensanalyse bei derartigen Fra-
gestellungen stellt eine besondere Her-
ausforderung dar. Zum eindeutigen
Nachweis der Schadenursache werden
hiufig Nachstellversuche durchgefiihrt. m
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SUMMARY KUNSTSTOFFE INTERNATIONAL

Failure Analysis of
Elastomers

CAUSE OF FAILURE. To establish the cause or cau-
ses of failure, a systematic approach is required,
Usually, several methods are needed to determine
the cause of the failure. When selecting the cor-
rect examination method, the hypothesis propo-
sed for the failure, the number of specimens and
the type of elastomer mustall be taken into account.

NOTE: You can read the complete article in our
magazine Kunststoffe international and by enter-
ing the dacument number PE104095 on our website
at www.kunststoffe-international.com

Griffige
Beschichtung

Thermoplastisches Elastomer, Bei der
technischen Weiterentwicklung seines
Selbstfarbestempels Trodat Printy hat die
Trodat GmbH, Wels/Osterreich, auf ein
thermoplastisches Elastomer (Typ: Ther-
moplast K; TPE) der Kraiburg TPE
GmbI, Waldkraiburg, gesetzt. Das TPE
verleiht der Griffkappe des Stempels eine
optimale Griffigkeit und ein ansprechen-
des Design. Der patentierte Click-Out-
Button fiir den Wechsel des Stempelkis-
sens ist ebenso mit TPE beschichtet.
Eine besonders wichtige Anforderungan
das Material ist die sehr gute Haftung zu
Styrol-Acrylnitril (SAN), einem klarsichti-
gen, kratzfesten Kunststoff, aus dem das in
die Griffkappe integrierte Textsichtfenster
besteht. Trotz einer sehr geringen Wand-
dicke haftet das TPE-Compound hervor-
ragend an SAN. Somit kénnen die beiden
Kunststoffteile mittels 2K-Spritzgiefen in
einem Arbeitsgang hergestellt werden.
P www.kraiburgtpe.com
P www.trodat.net
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