Kwaliteit en kwaliteitsbeheersing van PVC-waterleidingbuis

1. Inleiding

De minimum eisen voor de kwaliteit van
hard polyvinyl-chloride (PVC)waterleiding-
buis zijn omschreven in nationale en inter-
nationale specificaties. Deze specificaties
zijn door de jaren heen opgebouwd op basis
van een compromis tussen enerzijds de
kwaliteit van de beschikbare materialen en
processen en anderzijds de praktijk-ervaring
bij de toepassing.

De wanddikte van een PV C waterleiding-
buis met een bepaalde diameter en drukklasse
kan worden berekend uit de formule:
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waarin:

P = de nominale druk in MPa

D = de gemiddelde uitwendige diameter in
mm

e = de mintmum wanddikte in mm

¢ = de toelaatbare wandspanning voor
PVC-buismateriaal in N/mm2.

De toelaatbare wandspanning wordt vast-
gesteld door de breuk-spanning van PVC
buismateriaal bij 50 jaar belastingsduur en
20 °C (o 50 jr/20 °C) te delen door een
bepaalde veiligheids-coéfficiént (V.C.):

o 30jr/20 °C
o toelaatbaar = ———————
V.C

De breuk wandspanning wordt voor een
bepaald PVC-materiaal verkregen door,
bij 20 °C, het materiaal te beproeven in de
vorm van een geextrudeerde buis, waarna
de wandspanning, veroorzaakt door de
inwendige waterdruk, wordtl uitgezet tegen
de breuktijd. Voor een volledige regressie-
lijn moeten breuktijden tot tenminste
10.000 vur worden bepaald. De regressie-lijn
kan daarna worden geéxtrapoleerd tot de
50 jaar waarde op de tijd-as, waarna de
breuk-spanning ¢ 50 jr/20 °C kan worden
afgelezen. Dit is in afb. 1 afgebeeld.

De extrapolatie techniek is nog steeds
onderwerp van discussie. Algemeen wordt
echter aanvaard dat, als de regressielijn,
bepaald bij 60 °C, geen buigpunt vertoont
of geen wijziging in breukvorm ontstaat
voor een testtijd van 1000 uur, de regressie-
lijn van 20 °C op lineaire wijze gegxtrapo-
leerd mag worden tot de 50 jaar waarde.

De resultaten van barstdrukproeven met
PVC buizen gedurende meer dan 25 jaar
hebben ertoe geleid, dat algemeen een
minimum waarde voor de breukspanning
van

e 50jr/20 °C = 25 N/mm?

is geaccepteerd.

Veel landen hebben, als gevolg van hun
specifieke ervaring met de toepassing van
PVC waterleidingbuis, verschillende veilig-
heids-coéfficiénten vastgesteld, bijv.:
West-Duitsland, veiligheids-coéfficiént 2,5;
UK, diam. > 8”, veligheids-coéfficiént 2,0;
< 8, veiligheids-coéfficiént 2,3;
Nederland, > 50 mm, veiligheids-coéfficiént
2,0.

Hieruit volgt, dat in Nederland de toelaat-
bare wandspanning voor de berekening van
de wanddikte is vastgesteld op:

otoelaatbaar = 12,5 N/mm?2

De veiligheids-coétficiént is ingevoerd om
rekening te houden met onvooerziene
faktoren die in de praktijk kunnen optreden
en die aanleiding kunnen geven tot een
extra wandspanning, bijv. beschadigingen
van het oppervlak van de buis, ongeschikte:
condities bij de verlegging en variatics in de
waterdruk boven de normale werkdruk.

De veiligheids-coéfficiént is niet bedoeld
om rekening te houden met fluctuaties in de
kwaliteit van de buis, die gedurende het
produktie-proces zouden kunnen optreden
en waardoor het door de specificaties ver-
eiste kwaliteitsnivo eventueel niet gehaald
zou worden.

TABEL I - Keuringseisen betreffende beproeving
van de weerstand tegen inwendige waterdruk.

Tempe- Wand-

Tijid ratuur spanning
hr. °C N[mmi o Eis
1 20 42 KIWA Ke 49
100 20 35 KIWA Ke 49
@7 760 1Q 7KIWA Ke 49 )
100 60 12 Voorstel in dis-
cussie in
1SOITC 138

Afb. 1 - Hel bepalen van de breuk-spanning in
PV C-buis.
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Nationale en internationale specificaties
gaan ervan uit, dat PVC buis een tangen-
title wandspanning van 25 N/mm2 50 jaar
moet kunnen weerstaan. Er worden daarom
alleen een aantal proeven met inwendige
druk voorgeschreven om de kwaliteit van de
buis te controleren. Deze minimaal vereiste
waarden zijn vermeld in tabel T.

Deze minimum eisen hebben weinig nut voor
het vaststellen van een correlatie tussen de
verschillende produktieparameters en de
eigenschappen van de buis, in het bijzonder
de lange duur eigenschappen.

De gemiddelde kwaliteit van de geprodu-
ceerde buis moet zodanig boven de mini-
mum waarde liggen, dat het minimum
kwaliteitsnivo ten gevolge van fluctua-

ties in het proces, nog steeds boven deze
minimum waarde ligt. Elke buizenfabrikant
moet beslissen welke marge in kwaliteits-
nivo, een zgn. ‘extra produktie veiligheids-
coéfficiént’, hij in. het proces moet
inbouwen.

Als de buizenfabrikant eenmaal een proces
heeft vastgesteld met de daaruit resulterende
kwaliteits-marge, moet hij er zich, door een
geschikt controle-systeem, van verzekeren,
dat dit kwaliteitsnivo gehandhaafd blijft.

2. Controle van het produktic-proces van
PVYC waterleiding buis

In 1948 werd de eerste PVC buis op
produktie-schaal vanuit granulaat op een
enkelschroefs-extruder gefabriceerd. Sinds
die tijd heeft het extrusie-proces een groot
aantal ontwikkelingen doorgemaakt.
Momenteel wordt PVC waterleiding buis
in diameters van 12 tot 630 mm vanuit
poeder gefabriceerd op dubbelschroefs-
extruders.

Anders dan bij andere kunststoffen, die
voor buis-extrusie gebruikt worden, zoals
polyethyleen en ABS, is de fabrikant van
PV C-buis er vrij in om zijn eigen recepturen
te ontwikkelen. Het stabilisatie-glijmiddel-
pigmentsysteem, gekozen voor het speci-
fieke proces, wordt toegevoegd aan de,

in bulk, geleverde PVC.

De verschillende ingrediénten worden
gemengd en vervolgens naar de extruders
getransporteerd. In de grote buizen-
fabrieken wordt dit proces automatisch
geregeld.

De extruder is geconstrueerd, om de PVC
poeder in het eerste deel van de machine
zodanig te agglomereren, dat het materiaal
goed kan worden ontgast om vluchtige
bestanddelen te verwijderen. Na het ont-
gassen wordt het materiaal omgevormd in
een plastische massa. Na het verlaten van
de extrudercylinder wordt de plastische
massa door een spuitkop geperst, waar ze
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Afb. 2 - Schema procesvoering PVC buis en totaal kwaliteitscontrole systeem.

tot cen buis wordt gevormd. Na het ver-
laten van de spuitkop wordt de buis gekali-
breerd, gekoeld en vervolgens op de ge-
wenste lengte afgezaagd. Dit boven-
omschreven proces is schematisch in afb. 2
weergegeven.

De omzetting van het PVC materiaal in een
plastische massa door het extrusie-proces
wordt gewoonlijk aangeduid als het geleer-
proces. Dit proces speelt een rol van vitale
betekenis met betrekking tot de kwaliteit
van de buis. Het geleerproces moet voltooid
zijn op het moment dat het materiaal de
extruder-cylinder verlaat, zodat het de spuit-
kop binnenkomt op het juiste geleernivo en
alleen nog maar tot een buis gevormd

hoeft te worden.

Controle op het produktie-proces van de
buis kan op verschillende manieren worden
uitgevoerd. De buis kan met een bepaalde
rogelmaat worden beproefd overecenkomstig
de minimum eisen volgens de specificatie,
een zgn. "goed of fout’ systeem. Met dit
systeem kan niet het gemiddelde kwaliteits-
nivo of de aanwezigheid van fluctuaties in
de kwaliteit worden vastgesteld.

Controle-technieken behoren gelijke tred te
houden met de ontwikkeling van het
produktie-proces. De toegenomen produktie-
snelheid en efficiency vereisen daarop
aangepaste controle methoden.

Het is op dit moment een normaal gebruik
om het gehele produktie-proces in al zijn
verschillende fasen te controleren.

Met verwijzing naar afb. 2 omvat dit

‘totate kwaliteitscontrole systeem’ o.a.:
controle op de binnenkomende grondstoffen,
het mengproces en het extrusie-proces.

Voor al deze fasen zijn parameters vast-

gesteld met de bedoeling een continue
bewaking van het totale proces mogelijk te
maken. Op regeimatige tijden wordt tevens
controle op het eindproduks uitgevoerd
waardoor het kwaliteitsnivo en de fluctua-
ties zichtbaar worden, zodat deze op het
vereiste nive en tussen de gekozen toleran-
ties kunnen worden gehouden. Dit totale
kwaliteits-controle systeem’ omvat tevens
de controle op de activiteiten, die aanslui-
ten op de produktie van de buis en is
bedoeld om problemen te voorkomen die
zouden kunnen optreden bij opslag, trans-
port en aflevering aan de afnemers.
Helaas zijn niet aile conventionele metho-
den van controle en beproeving geschikt

Afb. 3 - Schematische voorstelling van hef geleer proces van PVC.
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voor de controle van het moderne buis
produktie-proces. Het meten en controleren
van temperaturen, druk en opgenomen
vermogen in het extrusie-proces geeft geen
garantie dat het materiaal, dat de spuitkop
verlaat, een constante kwaliteit heeft.

De bekende proeven, zoals de slagvastheids-
proef en de weerstandsproef tegen inwendige
waterduk, zijn omslachtig en vereisen veel
tijd.

Zoals reeds gesteld is, is de omzetting van
het PVC-materiaal in cen plastische massa
tijdens het extrusie-proces, het zgn. geleer-
proces, van vitaal belang voor het te berei-
ken kwaliteitsnivo van de PVC waterieiding
buis. Inzicht in dit geleerproces heeft geleid
tot een beter begrip van de invloed van het
proces op de eigenschappen van de buis.
Vastgesteld is, dat meting en controle van
de gelering de sleutel is voor de proces-
controle en voor de kwaliteits-controle van
de buis.

3. Het geleerpoces van PYC

Het geleerproces is onderwerp van veel
discussie en er zijn verschillende meningen
[1,2, 3,4, 5] over het exacte verloop van

dit proces. De hierna omschreven mening is
gebaseerd op vele jaren praktische ervaring
in buis-extrusie. Kort geleden is een
research- en ontwikkelingsprogramma
gestart om ondersteuning te geven aan deze
praktijk-gegevens. Later in dit artikel zullen
de voorlopige resultaten van dit onderzoek
worden beschreven.

Het PVC, dat normaal voor buis-extrusie
wordt gebruikt, is een suspensie type en
heeft een grove poreuze structuur.

De korrels hebben een afmeting van == 200

moleculaire
ketens zijn
begrensd
binnen
primaire
deeltjes.

samenpersen
van
primaire
deeitjes.

—

volledig moileculaire verstrengeling
met rekristallisatie,
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tot 300 pm. Deze korrels kunnen eenvoudig
tot zgn. primaire delen, die een afmeting van
ongeveer 1 pm hebben, worden afgebroken.
Verondersteld wordt dat de primaire delen
verder kunnen worden gedeeld tot sub-
primaire delen, die opgebouwd zijn uit een
continue netwerk van moleculaire ketens.
Deze delen zullen een kleine hoeveelheid,
ca. 10 - 12 9, kristallijn materiaal bevatten.

De gelering van PVC kan worden gedefi-
nieerd als het proces dat de grensvlakken
tussen de basis grondstof-deeltjes elimineert,
waardoor een continue massa met cen
homogene moleculaire structuur wordt
verkregen. Dit geleer-proces wordt schema-
tisch tn afb. 3 weergegeven.

Het geleerproces kan in twee fasen worden
verdeeld.

Fase 1:

De grove PV (C-korrels worden tot primaire/
sub-primaire delen afgebroken. De primaire
delen worden samengeperst om de vrije
ruimten tussen de delen te verwijderen.

In deze fase blijft het moleculair netwerk
binnen de grenzen van de deeltjes.

Fase 2:

Als het geleerproces doorgaat worden de
primaire delen afgebroken, waardoor het
mogelijk wordt dat een continue massa van
PVC moleculen onistaat. De omvang en de
sterkte van dit moleculaire netwerk is
afhankelijk van de lengte van de moleculen,
m.a.w. van het moleculair gewicht, dat
normaal wordt nitgedrukt in de K-waarde
van PVC. Rekristallisatie zal meehelpen om
dit netwerk te verstevigen.

De snelheid en de mate (zgn. geleernivo)
waarmee het geleerproces zich volirekt,
zijn afhankelijk van een aantal proces
parameters.

De primaire parameters, die gebruikt
worden bij de selectie van PVC voor buis-
extrusie zijn: korrel-afmeting, oppervlakte-
gesteldheid, stortgewicht en K-waarde.,

De oppervlakte-gesteldheid van de korrel
moet zodanig zijn, dat deze gemakkelijk tot
de sub-structuur kan worden afgebroken.
Deze oppervlakte-gesteldheid moet echter
niet het stortgewicht nadelig beinvloeden.
Deze moet hoog genoeg zijn om een
efficiénte schroef-vulling in de extruder te
bereiken. De langeduur sterkte-eigenschap-
pen van PVC buis eisen, dat PVC met een
K-waarde van tenminste 65 wordt toegepast.
Een PVC met een K-waarde van meer dan
70 is moeilijker te verwerken. Extra glij-
middelen zullen moeten worden toegevoegd,
die de voordelen van het hogere molecu-
laire gewicht zullen verminderen.

PVC is thermisch instabiel en kan niet
zonder de toevoeging van een stabilisatie/

glijmiddel systeem worden verwerkt.

Welk systeem ook wordt gekozen, het is
van essentieel belang, dat er een juist even-
wicht is tussen de gebruikte receptuur en
het extrusie-proces. De bereikte geleer-
snetheid en het geleer-nivo worden bepaald
door de hoeveelheid energie, die gedurende
de omzetting van het materiaal opgenomen
kan worden. Deze energie wordt omgezet in
warmte hetgeen temperatunrverhoging van
de plastische massa tot gevolg heeft.

Deze temperatuur-stijging van de plastische
massa is belangrijk voor het bereiken van
de hogere geleer-nivos, zoals beschreven in
fase 2.

4. Het meten van het geleernivo

Hoewel de temperatuur en de druk van het
PVC materiaal tijdens het omzgttings-proces
belangrijke parameters zijn om het vereiste
geleernivo te bereiken, geven ze niet die
meetnauwkeurigheid, die voor een afdoende
controle nodig is. Overigens is vasigesteld,
dat het geleernivo ook van andere faktoren
afhankelijk is, waardoor het vergelijken

van het geleernivo van verschillende buis-
soorten njet kan gebeuren op basis van de
temperatuur en druk van de PVC-smelt.

Een alternatieve methode is om de weer-
stand van het PV C-produkt tegen de aan-
tasting van een oplosmiddel, zoals aceton of
dichloor-methaan, te onderzoeken. Nadat
het PVC-produkt een bepaalde tijd aan de
inwerking van het oplosmiddel is bloot-
gesteld, wordt dit visueel becordeeld op
aaniastings-verschijnselen zoals zwelling,
laminatie of uitslag aan het opperviak.

Het resultaat van deze visuele beoordeling
wordt weergegeven in cen code, die de mate
van aantasting langs de omtrek en over de
wanddikte van het buismonster weergeeft.
Deze methode is opgenomen in verschil-
lende nationale specificaties o.a. KIWA

KE 49.

De methode is bruikbaar om een algemene
indruk van de gelering te verkrijgen, maar
is niet geschikt om geleernivos over het
gehele gelerings-gebied, dat met een be-
paald PVC-mengsel bereiki kan worden,
nauwkeurig vast te stellen.

Het aantastings-vermogen van de oplos-
middelen bij 20 °C is beperkt tot de lagere
geleernivos en de beoordeling van de aan-
tasting is een kwestie van persoons-
afhankelijke interpretatie.

In verschillende publikaties [6, 7, 8] wordt
een methode beschreven, die is gebaseerd
op het feit, dat toename van het geleernivo
zal resulteren in een toename van druk, die
rnodig is om het PYC-materiaal bij ver-
hoogde temperatuur door het kapillair van
een rhemometer te drukken.

De druk kan als volgt worden weergegeven:

417

2L
P=T““*+T{ZH+SR)
R

waarin:

+ = afschuifspanning langs de wand

n = visceuse korrektie-faktor

S = elastische vervorming

L

— == lengte/straal verhouding van het
R

kapillair

Door gebruik te maken van een kapillair
L
met een kleine faktor — is het mogelijk de
R
2L

term + te verkleinen.

R

Omdat n, de visceuse korrektie-faktor, voor
veel kunststoffen constant is, wordt het
duidelijk, dat de druk P een functie is van
de clastische vervorming. M.a.w. het geleer-
nivo, dat in een bepaald materiaal bereikt is,
kan worden gerelateerd aan de visco-
elastische eigenschappen, zoals die onder
specifieke omstandigheden in een rheometer
worden gemeten.

Echter de druk, die voor een bepaalde
PVC-buis monster wordt gemeten, is niet
een absolute waarde voor de gelering.

Het is noodzakelijk om voor elke PVC-
receptuur een Standaard Geleer-Curve
(8GC) samen te stellen, waarin de minimum
en maximum geleernivos zijn opgenomen.

Een dergelijke SGC is weergegeven in afb. 4,
waaruit duidelijk de S-vorm met het
minimum en maximum geleernivo blijkt.

De druk P, die bij een bepaald PVC buis-
monster wordt gemeten kan nu op verschil-
lende manieren op de SGC worden betrok-
ken.

Het geleernivo kan als een procentuele
waarde worden gegeven:

Afb, 4 - Standaard Geleer Curve (SGC) voor het
bepalen van geleernivo,

KoLy ‘

KL, ‘

Plunjerdruk P —————a=
T

Temperatuur van monsler voorbereiding ‘
—_— -
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P— l)min
Geleernivo % = x 100

Pmax - Pmin

Het geleernivo kan ook worden gerelateerd
aan het maximum geleernivo:

Geleernivo AP = P, —P

In dit artikel worden de geleernivos in
procenten weergegeven.

De SGC is voor een bepaalde PV C-recep-
tuur eenvoudig samen te stellen. Monsters
van de PVC-receptuur in poedervorm
worden met behulp van een laboratorium-
wals tot platen verwerkt. Elke plaat wordt
bij een bepaalde temperatuur onder om-
schreven condities in het temperatuur-bereik
van 150 °C tot 250 °C vervaardigd.

Uit de platen worden monsters, geschikt
voor de rheometer, vervaardigd.

De monsters worden dan afzonderlijk bij
een vaste temperatuur en plunjer-snelheid
in de rheometer getest. Gebleken is, dat een
test-temperatuur van 145 °C en een plunjer-
snelheid van 20 mm/min. voor PVC buis-
recepturen een duidelijk verschil tussen het
minimum en maximum geleernivo geven.
De druk, die voor elk monster gemeten

is, wordt uitgezet ten opzichte van de
temperatuur waarbij het monster is ver-
vaardigd. Het is van belang dat, bij het
samenstellen van de SGC, de minimum en
maximum waarden van het geleernivo
worden verkregen. Het temperatuur-bereik,
dat nodig is om deze nivos te bereiken is
arbitrair en moet niet worden vergeleken
met temperaturen, die daadwerkelijk in het
extrusie-proces optreden.

Deze visco-elastische methode heeft het
voordeel, dat het geleernivo in een getal
kan worden uitgedrukt en dat het hele
geleerbereik van de gegeven PVC-receptuur
kan worden gemeten.

Het nadeel van deze methode is, dat het een
empirische methode is en dat voor elke
receptunr een SGC vereist is. Variaties in
de K-waarde van de gebruikte PVC of in
het stabilisatie/gliimiddel systeem zullen de

helling en de positie van de SGC veranderen.

In afb. 4 worden verschillende SG(C’s
schematisch getoond, waarin de K-waarde
K1 groter is dan K2 en waarin het glij-
middel-effect L2 groter is dan L1, Het is
niet mogelijk om het geleernivo van een
buis van onbekende oorsprong vast te stel-
len zonger de SGC van de gebruikte
receptuur. Verder kunnen de geleernivos
van buizen, die vervaardigd zijn van ver-
schillende recepturen, alleen worden ver-
geleken als de SGC’s gelijk zijn.

Na vele jaren ervaring met de visco-
elastische methoden om de gelering te
meten, zowel in produktie-controle als in

ontwikkelingswerk, kan worden vastgesteld,
dat de voordelen van de methode de
nadeten verre overtreffen. Deze methode
vervult een vitale rol in het totale
kwaliteitscontrole gebeuren.

5. Invloed van gelering op de eigenschap-
pen van PVC buis

Hiervoor is reeds uiteengezet, dat prak-
tische ervaring in de buis extrusie de basis
is geweest voor cen bepaalde mening
omtrent gelering, waarbij de invloed van de
gelering op de eigenschappen van PVC buis
bevestigd is.

Het geleernivo beinvloedt twee basis-eigen-
schappen, nl. stijfheid en taaiheid op ver-
schillende manieren zoals is weergegeven
in afb. 5.

Afb. 5 - Invlioed van het geleernive op de eigen-
schappen van PV C buizen.

Stijtheid

Taaiheid

Eigenschappen

Geleernivo ————p=

Bij een laag geleernivo zijn beide basis-
eigenschapen slecht. Als het geleernivo toe-
neemnt zal de stijfheid van het materiaal
toenemen, totdat een maximale waarde
wordt bereikt bij het maximum geleernivo.
Daarentegen zal de taaiheid zijn maximale
waarde bij een lager geleernivo bereiken en
vervolgens weer in waarde verminderen.

De stijfheid is bepalend voor eigenschappen
zoals:

korte duyr:

— elasticiteits-modulus,

— treksterkte;

lange duur:

-— weerstand tegen inwendige waterdruk.

Taaiheid is bepalend voor eigenschappen
zoals:

korte duur:

— rek bij breuk,

— slagvastheid,

— trekslag-energie;

korte en lange duur:

— weerstand tegen scheurvorming.

Uit afb. 5 kan worden afgeleid, dat het
meogeliik is om een PVC buis te extruderen
met een bepaald geleernivo met het oog-
merk de balans tussen de gewenste eigen-
schappen voor een bepaalde toepassing te
bereiken. Om onderstetuning voor deze
benadering te verkrijgen zijn buizen van
PVC en hoogslagvaste PVC-recepuren
geéxtrudeerd onder gecontroleerde omstan-
digheden, die vervolgens aan het programma
van korte en lange duur beproeving zijn
onderworpen. Hoewel dit programma nog
niet volledig is afgesloten, kunnen al wel de
voorlopige resultaten met PVC buis hier
besproken worden.

Buizen met de afmetingen 30 x 46 zijn ge-
extrudeerd vanuit een standaard gestabili-
seerde PVC buisreceptuur, gebaseerd op een
suspensie type PVC met een K-waarde van
65. Het gemengde poeder werd onder
nauwkeurig gecontroleerde omstandigheden
geéxtrudeerd op een dubbelschroefs-extruder
van het type Anger A2/80.

Zonder wijziging van de receptuur, maar
met variérende extrusie-omstandigheden,
werden buizen met vier verschillende
geleernivos geproduceerd. Bij het meten van
het visco-elastische geleernivo bleek, dat
geleernivos van resp. 32 %, 44 %, 68 % en
90 9, waren verkregen.

De volgende fysische eigenschappen werden
bepaald, waar mogelijk overeenkomstig
vastgestelde specificaties:

— uiterlijk en afmeting;

— zwel of krimp;

— homogeniteit;

— weerstand tegen dichloor-methaan;

— treksterkte, vloeigrens en rek bij 20 °C;
— trekslag-energie bij 0 °C en 20 °C;

— slagvastheid bij 0 °C;

— uiterlijk van breukoppervlak;

— weerstand tegen scheurvorming bij 20 °C;
— weerstand tegen inwendige waterdruk
bij 20 °C en 60 °C.

3.1, Uliterlijk, afmeting en zwel ‘of krimp

De geéxtrudeerde buis voldeed aan KIWA
KE 49 met betrekking tot afmeting en krimp.
Buizen met geleernivo’s van resp. 32 en

44 9, vertoonden een glad en glanzend
binnenopperviak. Buis met een geleernivo
van 68 % had een enigszins ruw binnen-
oppervlak,

Buis met een geleernivo van 90 9 vertoonde
een ruw binnenoppervlak en tekenen van
oververhitting,

3.2. Gelering

De gelering van de verschillende buizen,
zoals werd aangetoond door de hemogeniteit
van het buismaterizal en de weerstand tegen
dichloor-methaan werd vergeleken met het
visco-elastische geleernivo.
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Microscopisch onderzoek aan preparaten
(zgn. microtoom) met een dikte van 10 um,
genomen uit de buiswand, toonde aan, dat
een homogene structuur werd bereikt bij
een geleernivo tussen 44 9 en 68 %, De
dichloor-methaan test, uitgevoerd overeen-
komstig KIWA KE 49 toonde aan, dat een
voldoende weerstand tegen aantasting werd
bereikt bij eenzelfde geleernive als hier-
boven wecrgegeven. Deze proeven geven
geen verschillen in resultaten bij buizen met
geleernivos van 68 9% en 90 9.

Dit onderzoek bevestigt de mening, dat de
microtoom techniek en de dichloor-methaan
proef slechts beperkt bruikbaar zijn en
alleen verschillen in het lage bereik van
gelering aantonen.

Afb, 6 - 32 o gelering.
. "

5.3. Breukopperviak

Van de verschillende buizen werden, d.m.v.
de slagproef, breukvlakken gemaakt bij
temperaturen van ca. — 200 °C en + 20 °C.
De oppervlakken werden onderzocht in een
scanning electron microscoop bij verschil-
lende vergrotingen. Er was geen principieel
verschil in de aard van de oppervlakken,
die bij deze twee temperaturen gemaakt
waren. De breukoppervlakken, gemaakt bij
20 °C zijn weergegeven in de afb. 6, 7, 8

en 9 bij een vergroting van 100 x.

Afb. 6, 32 % gelering

Het breukoppervlak vertoont een gelami-
teerde structuur met weinig cohesie en

Afb. 7 - 44 &, gelering.

Afb. 6,7, 8, 9 - Breukoppervlakken van buizen met verschillende geleernivos.

Afh. 8 - 08 ¢ gelering.

Afb. 9 - 90 o gelering.
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geen aanwezigheid van deformatie. Dit zou
erop kunnen duiden, dat het geleernivo valt
binnen fase 1, zoals is beschreven in afb. 2.
De primaire delen zijn alleen samengeperst
en de moleculaire struktuur is alleen aan-
wezig binnen de grenzen van de deeltjes.

Afb. 7, 44 9% gelering

Het breukoppervlak vertoont een toegeno-
men cohesie. De schok-golven zijn zicht-
baar en er is deformatie aanwezig, hoewel
enig gelamineerd materiaal opgemerkt kan
worden. De structuur zou kunnen duiden
op een geleernivo in het begin van fase 2,
waar de grenzen tussen de primaire deeltjes
beginnen te vervagen om plaats te maken
voor contact op moleculaire schaal.
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Afb. 8, 68 % pelering

Het breuk-oppervlak verioont goede cohesie
met aanwezigheid van gedeformeerd
maleriaal in de schokgolven. Het opperviak
heeft echter ook een glazig-bros uiterlijk.
Dit zou erop kunnen duiden, dat een mole-
culaire struktuur buiten de grenzen van de
originele primaire delen wordt gevormd.

Afb. 9, 90 % gelering

Het breuk-oppervlak vertoont geen aan-
wezigheid van deformatie. Slechts een

hoog glazig en bros uiterlijk is zichtbaar.
Dit zou erop kunnen wijzen, dat de vorming
van een continue moleculaire struktuur

min of meer compleet is.

Uit het uiterlijk van de verschillende typen
breukvlakken kan worden geconcludeerd,
dat de omzetting van het materiaal bij een
geleernivo tussen 44 %, en 68 9 een
optimum in deformatie, d.w.z. taajheid,
heef't.

5.4. Treksterkte en slagvastheid

De treksterkte en rek bij breuk zijn gemeten
bij 20 °C en 25 mm/min. met monsters,

die uit de wand van de diverse buizen zijn
genomen. De resultaten staan vermeld in
afb. 10 en tabel II.

Afb. 10 - Invloed van geleernive op sterkte en
taaiheid van PVC buizen bij 20 °C.
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De treksterkie vertoont een graduele toe-
name bij toenemend geleernive om bij geleer-
nivos van 689 en 909 een maximum waarde
te bereiken. De rek bij breuk vertoont even-
cens een toename met een maximale

waarde bij een geleernivo van == 44 %,

De rek neemt daarna, bij toenemend geleer-
nivo, weer af.

De trekslag-energie en rek bij breuk zijn
gemeten bij 0 °C en 20 °C met een slag-
energie van 15 Nm. De resultaten zijn
vermeld in tabel II en de resuitaten voor
20 °C ziin ook in afb. 10 weergegeven.
Zowel de trekslag-energic als de rek nemen
toe in waarde bij een toenemend geleer-
nivo en zijn het hoogst bij een geleernivo
van 44 9.

De slagvastheid van de verschillende
buizen is onderzocht bij 0 °C met behulp
van de valproef, zoals is omschreven in
KIWA KE 49. In de 60 monsters trad geen
breuk op bij beproeving op een nivo van
2,5 Nm, die voor deze buisdiameter is
voorgeschreven. De monsters zijn ook ge-
test bij toenemende energienivos van 10
Nm, 40 Nm en 60 Nm.

Deze resultaten zijn weergegeven in afb. 11
en tenderen, bij hogere energienivos, naar
eenzelfde gedrag als gevonden bij de
irekslag-energie proef, d.w.z. een optimale
slagvastheid bij een geleernivo tussen 44 %,
en 68 %. Deze methode is echter te onzuiver
om daarmee een duidelijke correlatie te
kunnen vaststellen.

3.5. Weerstand tegen scheurvorming

Van verschillende buizen zijn monsters
genomen, dic onderworpen zijn aan een
test, uitgevoerd overeenkomstig DIN 53449,

In het kort weergegeven, wordt bij deze

test een serie proefstukken van een bepaalde
afmeting uit de wand van elk van de ver-
schillende buizen gemaakt, waarna in elk
proefstuk een gat is aangebracht. In elke

TABEL II - Invioed van geleernivo op verschillende eigenschappen van PVC buizen.

Geleernivo % 32 44 68 90
. . ZWATS lichte geen geen
Weerstand tegen aantasting dichloormethaan aantasting azntasting aantasting aantasting

enkele inhomo-

Homogeniteit d.m.v. microtoom inhomogeen geniteiten homogeen homogeen

Treksterkte, 20 °C

o vloei Nfmm?2 54 55 56 56

rek bij breuk ¢ 108 133 115 58

Trekslag-energie

0 °C Energic Nmm/mm?2 38t 706 711 656
rek na breuk % 3 15 16 12

20 °C Energie Nmm/mm? 624 763 733 697
rek na breuk ¢ 15 19 18 16

Weerstand tegen scheurvorming, 20 *C 0.8 1,5 36

Kritische rek £, %o

5,1

0

L0

Breuk in *f

60—

80—

1 1 L 1 1
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Geleernivo in

Afb. 11 - Invloed van geleernivo op breukpercen-
tage bij 0 °C bij verschillende val-energieén
van PVC buizen.

serie proefstukken zijn in de gaten stalen
kogels met oplopende diameter geperst,
zodat in elk proefstuk een bepaalde rek
werd bereikt. Na een periode van conditio-
nering werden de proefstukken gedurende
een bepaalde titd in contact gebracht met
een agressief medium om scheurvorming te
veroorzaken.

Bij dit onderzoek werd als medium een
aardgas-condensaat toegepast, dat voor
PVC agressief is. Na verwijdering van de
proefstukken vit het medium is de reste-
rende mechanische sterkte gemeten. De rek,
waarhij, door de ingebrachte scheuren,

de resterende mechanische sterkte tot 95 %
van de originele waarde was gereduceerd,
is aangenomen als de kritische rek e, voor
dat buismateriaal. Hoe hoger de kritische
rek is, des te beter is de weerstand tegen
scheurvorming. De resultaten zijn vermeld
in tabel TI. Ze laten een toename van de
kritische rek zien bij toenemend geleernivo
waarbij een maximum Kritische rek van

5 9% is bereikt bij een geleernivo van 68 %,.
Bij een geleernivo van 90 % daalt de
kritische rek tot 3 9.

5.6, Weerstand tegen inwendige waterdruk

De weerstand van de verschillende buizen
tegen inwendige waterdruk werd beproefd
bij 20 °C en 60 °C. De buizen werden

op verschillende wandspanningnivos belast,
waarbij de breuktijd werd vastgelegd.

De resultaten zijn weergegeven in aft. 12.
In dit stadium is geen poging gedaan om op
de resultaten cen speciale extrapolatie
techniek toe te passen om een nauwkeurige
wandspanning bij 50 jaar voor de verschil-
lende buizen te verkrijgen. Dit kan alleen
gedaan worden als meer resultaten voor elk
nivo van wandspanning beschikbaar zijn.
Uit de resultaten kunnen echter wel een
aantal conclusies getrokken worden t.a.v.
ket gedrag van de buizen van verschillende
geleernivos.

Bij 20 °C is er een duidelijke tendens, dat
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Afb. 12 - Invlioed van geleernivo op de weerstand
tegen inwendige waterdruk bij 20 °C en 60 °C
van PVC buizen.

met toenemend geleernivo de helling van de
regressie-lijn verbetert. Buis met een geleer-
nivo van 32 9% heeft een regressicliin die,
bij de 50 jaar, een waarde aangeeft, die
duidelijk onder de aangenomen waarde van
25 N/mm? ligt. De regressielijn voor de
buis met een geleernivo van 44 %, snijdt de
lijn van de 50 jaar op een waarde die vlak
boven de 25 N/mm? ligt. De regressielijnen
van buis met een geleernivo van 68 9 en
90 9, zijn gelijk, waarbij een maximale

50 jaar waarde bij ongeveer 28 N/mm?
wordt bereilt,

De resultaten van de barstdrukproeven bij
60 °C bevestigen de slechte eigenschappen
van de buis bij een geleernivo van 32 9.
De regressie-lijn vertoont een knie en
bereikt niet de gespecificeerde 1000 uur
breuktijd bij een wandspanning van

10 N/mm?2.

Buizen met hogere geleernivos vertonen
geen significant verschil in breuktijden en
lijken op één algemene regressielijn te
vallen, die bij 1000 tijdsduur duidelijk
boven de gespecificeerde eis ligt.

6. Discussie

Het is prematuur om uit de voorlopige
resultaten, die in dit artikel zijn weer-
gegeven, conclusies te trekken. Wel is het
nuttig om de resultaten te betrekken in een
discussie over de controle van het produktie-
proces PVC waterleiding buis.

Vanuit de resultaten, die hier vermeld zijn,
kan worden vastgesteld, dat de stelling
met betrekking tot de invioed van de
gelering op de eigenschappen van PYVC
buis, zoals deze in afb. 5 zijn beschreven,
bevestigd wordt. De gegevens van de trek-
sterkte en de weerstand tegen inwendige
waterdruk hebben aangetoond, dat deze
eigenschappen, samenhangend met de stijf-
heid van het materiaal, met toenemend
geleernivo in waarde stijgen totdat een
maximurn waarde bereikt wordt bij het

maximale geleernivo.

De resultaten van bijv. slagvastheid, trek-
slagenergie, en weerstand tegen scheurvor-
ming bevestigen, dat de taaiheid van het
materiaal een optimale waarde bereikt

bij een bepaald geleernivo.

D¢ voor dit onderzoek gekozen PVC-
receptuur en buis-afmeting geven een
optimale balans tussen de twee basis-
eigenschappen, stijfheid en taaiheid, bij een
geleernivo tussen 44 % en 68 9. Ervaring
heeft ertoe geleid, dat bij Polva-Nederland
voor PVC waterleiding buis, als eis voor
het geteernivo een waarde van 60 - 70 9% is
vastgelegd. Op dit nivo voldoen de buizen
ruimschoots aan de eisen volgens KIWA
KE 49.

Het geleernivo bepaalt de eigenschappen
van de geéxtrudeerde buis. Het geleernivo
wordt, op zijn beurt, bepaald door het
extrusic-proces. Daarom speelt het geleer-
nive een belangrijke rol als controle-middel
in beide richtingen, zoals is aangegeven in
afb. 13.

Geconcludeerd kan worden, dat buizen
die uit de zelfde receptuur, maar met
behulp van verschiliende processen ge-
extrudeerd zijn dezelfde cigenschappen
hebben, mits het geleernivo gelijk is.

De ervaring heeft geleerd, dat deze con-

421

clusie juist is. Buizen, die vanuit de zelfde
receptuur op verschillende extruders of op
de zelfde extruder met bijv. verschillende
schroeven of spuitkoppen gegxtrudeerd
zZijn. tot hetzelfide nivo hebben inderdaad
de zelfde eigenschappen.

De buizenfabrikant moet een proces met ae
juiste balans tussen receptuur en extrusie-
proces vastleggen, dat in staat is buizen

te produceren met een kwaliteit die, met in
acht name van fluctuaties in het totale
proces, boven het vereiste minimum ligt.
Het proces en de kwaliteit van de buis
wordt vastgesteld overeenkomstig de con-
ventionele parameters en de aanvaarde
korte- en langeduur testmethoden. Als dit
proces en de kwaliteit eenmaal is vast-
gelegd, is het mogelijk een totaal kwali-
teitscontrole systeem op te bouwen, waarin
de visco-elastische pgelerings-meting een
belangrijke rol speelt. Binnen dit systeem
kan worden aanvaard, dat het beproeven
van de buis op de meest efficiénte manier
kan worden uitgevoerd. Bijv. de tijd die
vereist is voor de inwendige waterdruk
procven kan worden gewijzigd in kortere
tijdsduren bij hogere wandspanningen.
Deze proeven zullen de zekerheid geven,
dat de buis voldoet aan de vereiste lange-

(vervolg op pag. 444)

Afb. 13 - Geleernivo als controle op proces en eigenschappen.

dezelfde

samenstelling

E—

EXTRUSIE

—_——

verschillende
proces
omstandigheden

GELEER
NIVO

PROCES --a——— CONTROLE ———#= E|GENSCHAPPEN

— EIGENSCHAPPEN

Afb.

14 - Combinatie van visco-elastische en dichloor-methaan metingen.

dichloor-methaan
aantasiing

visco-elastische
<=3 meting

VISCO-ELASTISCHE METING

— geeft indicatie van gemiddeld
geleernive in buiswand.

DICHLOOR-METHAAN

— tloont slecht gegeleerd ma-
teriaal aan op buisopperviak
of kopse kant,veroorzaakt door
defecten in het proces.
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duur eigenschappen als het geleernivo de
vereiste waarde heeft.

De dichloor-methaan test kan eveneens een
nuttige functie in het controle-systeem
vervullen. De proef wordt uitgevoerd op de
volledige omirek van de buis, d.w.z. over
een verhoundingsgewijs grote oppervlakte.
Onvolkomenheden in het extrusieproces,
die resulteren in een plaatselijk onder-
gegeleerd materiaal, bijv,. door een defect
verwarmings-element, worden dan vast-
gesteld zoals is weergegeven in afb. 14,

7. Conclusies

Toepassing van een totaal kwaliteits-
controle systeem, waarin het geleernivo
een belangrijke rol speelt, geeft de fabri-
kant van PVC waterleiding buis de moge-
lijkheid om buizen te produceren, die in
kwaliteit boven de gespecificeerde eisen
liggen.,

De fluctuaties in kwaliteit kunnen eveneens
binnen de grenzen worden gehouden, die
vooral door de buisfabrikanten zijn vast-
gesteld.

Dit kan resulteren in een zgn. "extra produk-
tie veiligheidscoéfficiént’ ten opzichte van
de officiéle veiligheidsfactor.

De officiéle veiligheids-faktor is daardoor
volledig beschikbaar voor onvoorziene
faktoren, die kunnen optreden bij de toe-
passing van de buis in de praktijk.
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