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SOM'ARIO

E' stata valutata l'efficacia di una metodologia compara%a
per la determirazione della tenacitad all'iniziazione e alla
propagazione della fessura su diversi campioni di materiali
polimerici antiurto,

La metodologia si avvale di pendoli strumentati per prove

di flessione (TPB) e di trazione (DEN).

La comparazione & stata fatta mediante la determinazione dei

valori di quattro parametri : J dJT/d(W—a), Tv e J; s do-

Tc’
ve J rappresenta la J-integral all'iniziazione della fessu-

TC
ra; dJT/d(W-a) rappresenta il tasso di variazione di J-inte-
gral relativa alla fase di diffusione della fessura fino a
rottura; T~ & il Tearing Modulus, infine J; rappresenta un
parametro empirico che consente di correlarsi con i valori
classici di resistenza JIzod e Charpy.
T risultati hanno mostrato che un giudizio di merito sulle

qualita antiurto dei materiali & mecglio supportato dall'esa-

me comparato dell'insieme di questi parametri.

(#) Consulente Montedison, Via S. Denis 100, Sesto S.Giovanni MI.
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INTRODUZIONE

In questi ultimi anni sono stati fatti notevoli sforzi per
cercare di applicare i criteri della meccanica della frattu-
ra nel campo dei materiali polimerici sia tal quali che com-
positi.

le principali societa produttrici di questi materiali si so-
no mostrate, per ovvie ragioni, molto interessate nel dare

uno sbocco positivo a tali sforzi.

Montedison, nelle sue diverse espressioni, ha avviato gia da
molti anni studi in questo senso, previlegiando in particola-
re gli aspetti metodologici associati con le misure di tipo
impulsivo (1=3,8) ritenute le piu critiche in modo particolare
per i materiali antiurto,.

Nell'ambito di questi studi le maggiori difficolta sono sta-
te riscontrate nella valutazione dei materiali con basso mo-
dulo e bassa resistenza a snervamento, i quali manifestano
elevate deformazioni plastiche all'apice degli intagli.

In questi casi si & soliti valutare la resistenza alla pro=-
pacazione della fessura cercando di determinare sia J-integral
di inizio propagazione della fessura (JIC) che il tasso di
variazione di J-integral nella fase di propagazione della fes-
sura attraverso il ligament della provetta (dJ/da). Le tec-
niche che i caratterizzatori dei materiali polimerici hanno
fin qui adottato (4-8) si riferiscono alle proposte di Begley
e Landes (9),Rice (10), Ernst (11) e Paris (12). La tecni-
ca piu diffusa consiste nel sottoporre diverse provette inta-
gliate acutamente a deformazioni crescenti e poil scaricate,
dopodicheé esse vengono rotte a bassa temperatura con uaa tec-
nica opportuna, lLa crescita della fessura & valutata osservan-
do sulla superficie di frattura il segno lasciato dall'avan-

zamento lento della fessura avvenuto durante la fase di cari-
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camento ed i valori di J sono calcolati mediante l'espres-
sione di Rice, J = 2U/B(W-a) per TPB, oppure J = dU/da.

Nel presente lavoro viene proposta una tecnica differente ba-
sata su misure impulsive di flessione a tre punti (TPB) e di
trazione doppio intaglio (DEN) condotte su provette aventi la
profondita di intaglio variabile, La misura dei par?metri JIC
e dJ/da ¢ fatta considerando l'energia al carico limite e l'ener-
gia totale di rottura. la valutazione dell'efficacia della
tecnica & stata svolta su sei diversi materiali antiurto com-
me=—ciali alla temperatura ambiente, e su due di essi anche a di-
verse temperature. I risultati cosi ottenuti sono stati con-
frontati, quando & stato possibile, con quelli apparsi in let-

teratura.

PARTE SPLERIMENTALE.

Materiali.

Sei diversi tipi di materiali antiurto commerciali sono sta-
ti esaminati, 11 tipo di materiali, il contenuto di elastome-
ro, unitamente al tipo di stampaggio e &llo spessore della
placchetta dalla quale sono stati ricavati i provini, sono

riportati nella Tab, I,

Prove e provini,

Tutti i materiali sono stati esaminati a 23°C e solo i cam-
pioni ABS 111 e ATS anche a temperature comprese tra -60°C e
60°C.

I valori di modulo elastico (E) e di sollecitazione a sner-
vamento ( C&) sono stati determinati a trazione .rispettiva-
mente con il metodo del rimbalzo (13,14) alla velocita di
0.1 m/s e per urto secondo il metodo ASTM D 1822/S modifica-

to (14) alla velocita di 2 m/s.
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le prove di meccanica della frattura sono state condotte se-
condo due metodologie: flessione TBP c¢ trazione DEN. la ve-
locita di prova era di 1 m/s. L'esame & stato svolto su pro-
vini aventi profonditd di intaglio variabile per entrambi i
due tipi di provette tra 0.5 - 0.8 a/W e 2a/W.

Gli intagli sono stati eseguiti in due tempi, prima con fre-
sa circolare di spessore 0.5 mm e profilo di taglio arroton-
dato, poi acutizzati con una lametta da barba per una profon-

dita di circa 0.2 mm,

RISULTATI

Modulo elastico (E) e carico di snervamento ( Gy)'

Nelle Tab. I e II sono raccelti i valori di ogni campione.
Questi valori, determinati a velocita di prova dello stesso
ordine di grandezza di quella di meccanica della frattura, so-

no stati poi usati per calcolare i valori di Tearing Modulus.

Meccanica della frattura. TPB e DEN.

I valori di J-integral sono stati determinati elaborando i da-
ti ricavabili dalle curve sperimentali simili a quelle illu-
strate nelle Fig. 1 e 2. le curve di Fig. 1 riguardano le pro-
ve TPB e DEN condotte a 23°C , e si riferiscono ai campioni
ABS II1 e ATS. Quelle di Fig. 2 riguardano gli stessi cam-
pioni,ma si riferiscono alle sole prove DEN condotte pero a

diverse temperature, Tutti i risultati sono raccolti nelle

Tab, I e II.

Procedure di elaborazione dei dati di meccanica della frattura.

J-integral_di iniziazione della fessura Jy..
I valori di questo parametro sono stati calcolati sulla base

dell'energia al carico massimo (UL), in accordo con il prin-

100



cipio di Begley e Landes (9):

AUL

J E —
B A(W=-a)

Ic
d_= costante

dove B & lo spessore del provino.

Per le prove TPB la costanza delle spostamento al carico mas-
simo risulta come fatto sperimentale (vel@l. Fig. 1la é lc),ma non
per le prove DEN (ved. Fig. 1b e 1d). Per le prove DEXN la con-
dizione di isospostamento & stata ottenuta svolgento oppor=-
tune operazioni di normalizzazione nel modo indicato nell'Ap-
pendice A.

Nella Fig. 3 sono riportati,per tutti i campioni esaminati al-
la temperatura di 23°C, i diagrammi dei walori di EL/B per TPB
e U{fB per DEN in funzione della profondita dell'intaglio. Dal-

la pendenza delle rette , determinata con il metodo dei mini-

mi quadrati, sono stati ricavati i valori di J questi sono

et
riportati nella Tab. I; si osserva che essi sono praticamente
indipendenti dal tipo di provetta usata.
I valori ottenuti sono delle stesso ordine di grandezza di
quelli misurati da Riccd e altri (16).

11 valore di JIC sembra dipendere sia dal tipo di ma-
trice che dal tipo di elastomero (nel caso di ABS e ATS le ma-

trici sono identiche ma non l'elastomero disperso).

J=-integral_di rottura, JT R dJT/d(W-a) e J;

L'energia spesa per propagare la fessura fino alla separazione
completa della provetta in due meta puo essere utilizzata per
calcolare il valore di J-integral di propagazione, solo quan-
do la rottura & di tipo stabile.

L' eneygia @ Tottura, normalizzata rispetto allo spessore (UT/B),

& stata utilizzata sia per il calcolo di JT che rappresenta
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la variazione di J-integral al variare della profondita del-
la fessura, Dall'andamento di JT al variare della dimensione
del ligament & stato poi calcolato il tasso di variazione di
energia specifica dJT/d(W-a). Dall'energia totale normalizza-
ta UT/B & stato eseguito poi il calcolo di un'altra proprieta,

3
indicata come JT,della quale si parlera in seguito.,

la valutazione di JT ¢ lecita solo se la forma del tracciato
forza-spostamento € simile per tutte le provette, indipenden-
temente dalla profondita dell'intaglio iniziale, Cid €& in ac-
cordo con le ipotesi di Martinelli e altri (15). La normaliz-
‘zazjone & risultata possibile per tutti i materiali esaminati.
Nella Fig. 4 sono mostrati due esempi riguardanti le prove TPB
e DEN per il campione ABS III., Nelle stesse figure sono ripor-
tati gli andamenti dei fattori di normalizzazione del carico
(Rp) e dello spostamento (RS).

Per le prove TPB la normalizzazione riguarda solo il caricoy
poiché lo spostamento risulta praticamente indipendente dalla
profondita dell'intaglio iniziale; per le prove DEN la norma-
lizzazione riguarda sia ‘1 carico che lo spostamento. E' ri-
sultato che il fattore di normalizzazione & uguale per €arico
e spostamento.

Si & quandi proceduto al calcolo di JT e di dJT/d(W-a). Impo-
nendo la condizione che per dimensione nulla del ligament de-
ve essere nulla anche lfenergia si & osservato che i punti spe-
rimentali sono ben descritti da un'equazione di secondo grado
(Fig. §5). I parametri della stessa sono stati determinati me-
diante regressione di secondo ordine. Si ottiene‘quindi 1'im-
portante gisultato che per l'intervallo di profondita d'inta-
glio considerato dJT/d(W—a) & indipendente da (W-a) e (W-2a).

T valori calcolati sono riportati nella Tab. T.

102



Un secondo metodo, meno rigoroso, ma certamente efficace di
valutare le proprietad di resistenza dei materiali a frattu-

ra tenace, & quello di valutare il valore di JT entro un ran-
ge prefissato di profondita di intaglio normalizzate. Esso vie-
ne gui indicato come J; . Si richiede anche in tal caso che
valga la similitudine delle curve carico-spostamento. Esso

pud venire misurato in termini di pendenza media efficace nel-
1t'intorno del range di profondita di intaglio prescenta (nel

presente caso i limiti prescelti sono 0.5-0.8 a/Ww e 2a/w).

Un esempio del procedimento & illustrato nella Fig. 6: le pen-
denze sono state misurate mediante regressione lineare ed i ri-

sultati sono riportati nella Tab. T,

Fcaring Yodulus - Tu .

Disponendo dei valori di E e G}, determinati a velocita di pro-
va dello stesso ordine di crandezza delle misure di meccanica
della frattura, & possibile ottenere i corrispondenti valori

di Tearing Modulus:

dJ E
Ty 8 !

d(w=-a) CKF

Variazione delle proprieta dei materiali con la temperatura.

[V

Nella Fig. 7 é_illustrato 1'andamento dei valori di J]C’ J;,
dJT/d(W-Za) e Ty in funzione della temperatura relativamente
alle prove DEN.

I valori di JIC dell'ATS incrementano da 60° a 40°C, rimangono
costanti tra 40° e =20° per poi decrescere rapidamente a ~-40°C;
quelli dell'ABS III rimangono anch'essi costanti tra 40°C e

0°, (questo andamento si accorda bene con quello



trovato da Riccd e altri (16) su ABS utilizzando un'altra tec-
nica e a velocitad di tre ordini di grandezza infericre).

A -20°C, a differenza dell'ATS, i valori incrementano sensi-
pilmente fino a =40°C, per poi decrescere a =60°C (questo an-
damento & in acoordo con gquello trovato da Sridharan et al. (17).
Nella stessa figura €& illustrato l'andamento di J; per ABS e

ATS. Xel primo caso J; risulta ess=sre praticamente indipenden-

B
~

te dalla terperatura, mentre nel s=condo caso sembra che JT

passi attraverso un massimo non mclto pronunciato.

Un andamento del tutto simile & espresso dai valori di dJT/d(w-Za).

Questo risultato, a prescindere dzi valori assoluti conferma

la validita dell'assunto fatto in precedenza sulla significati-
*

vita di JT'

Infine anche la variazione dei valori di T segue un andamen-

to simile a gquello delle due proprieta appena descritte.

le differenze pill evidenti che risiltano dal confronto dei pa-

rametri determinati con queste pr:-ve sono: da un lato 1'ABS

r.anifesta in generale una minore r=sistenza alla propagazione

della fessura, dall'altro lato ess> mostra una temperatura di

transizione del processo di propazazione della fessura da sta-

bile ad instabile inferiore di circa 40°C rispetto a quella

dell'ATS. Cid & da attribuire al Ziverso tipo di elastomero di-

sperso nella matrice.

COMMENTO E CONCLUSTONI

Con questo lavoro si & voluto mostirare che & possibile valutare
la tenaciti dei materiali polimerici con bassi valori di modu-
lo e di resistenza a sneryamento adottando i criferi della mec-
canica della frattura in condiziocrni di snervamento diffuso

mediante misure impulsive condotte su pendoli strumentati.
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E' stato eseguito inoltre un confronto fra i dati di JIC, J:,
dJT/d(W-a) e Tv. ottenuti su provini TPB e DEN.

Si & mostrato che le curve sperimentali carico-spostamento co-
si ottenute misultano simili per le cdiverse profondita di inta-
glio e tali da consentire una loro normalizzazione; sono cosi
attendibili i calcoli per la determinazione dei parametri so-
pra citati,

I1 confronto tra le misure TFB e DEN ha mostratc che i valori
di J]C’ in rapporto alle condizioni operative qui adottate, ri-
sultano indipendenti dalla geometria della provetta; non al-
trettanto succede per il parametro J;,dove i valori derivati
dalla prova DEX risultano sensibilmente superiori a quelli della
prova TFD, Ci0d dipei:de molto probabilmente, oltre che dalla di-
mendione delle provette, dal differente modello tensionale che
nel caso della provetta DEX risulta pih efficace nel diffon-
dere il cedimento per craze anche in luoghi relativamente lon-
tani dalle superfici di frattura.

['indipendenza del tipo di provetta & stata invece verificata
anche per i parametri dJT/d{H-a) e T. , anche se in questi ca-
si si nota una mag-iore dispersione dei valori.

J1 confronto tra i campioni di ABS, diversi tra di loro per
Ic? J:’

dJT/d(W-a) e T~ non presentano grandi variazior per contenu-

contenuto di elastomero, ha mostrato che i valeri di J

ti di elastomero tra il 17% e il 26%. Questo risultato & in ac-
cordo con gli andamenti trovati da Riccd e altri (16) con una
diversa tecnica di misura e a basse velocita di proava.

1 valori di JI ottenuti in questo lavoro risultano legger-

C
mente superiori in modo particolare alle basse temperature di
prova; cido pud dipendere dalla variazione di 5; per effetto

della velocita di nrova.
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Un altro evidente efretto della velocita di prova €& osserwuabile
in termini di transizione fragile-duttile. Nel caso del lavo-
ro citato la transizione sembra essere inferiore a -70°C per
velocita di prova di § mm/min., mentre nel caso di prove im-
pulsive si osserva il passaggio da propagazione stabile a pro-
pagazione instabile a circa =40°C,

Infine da questo lavoro si pud trarre un'importante conclusione
in merito alla tecnica di misura adottata. Essa & risultata sem-
plice , rapida e afridabile e tale da poter essere adottata da
qualungue laboratorio con un minimo di apparecchia*ure stru-
mentata.

la sperirmentazione condotta per anni nel nostro laboratorio ha
iostrato che la caratterizzazione di un prodotto secondo que-
sta tecnica pud essere svolta in tempi brevi compatibili con

le esigenze industriali (2 o 3 ore).

Yel presente lavorc non €& stato considerato il problema del-

le dimensioni delle provette secondo le indicazioni comprese
nella norma ASTM E 300, Riteniamo che questo argomento, della
massima importanza da un punto di vista metodologico, vada af-
frontato tenendo conto di altre considerazioni pratiche come
quella che generalrente gli oggetti prodotti con materiale po-

limcrico hanno spessori che non superano i 5 mm,
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UXITA!

PROPZIETA' (4) DI ABS I ABS II A=C 111 ATS PP COP. |P¥¥i AR
YISURA

Conteruto di elastor. % 17 20 5.6 25 22 18

Tipo €i sta=pageio COmPres. compres.fccorres. |iniezione|iniezione] coxzpres.

Spesscre provini mn 3 3 3 3 3 3

Modulc elastico  (E! W2 2400 1cE0 176 1€50 1600 2550

Sollecitaz. snerv.(C'|win=2 60 52 =C ¢ 44 14

Neccanica frattura(Z’

TFB

- 9, m:'f 6.2 5.8 £ £.5 5.5 3.5
- 33 wom < 16.3 17.3 245 3745 33.0 5.3
- a1, /alh-a) w2 5.5 5.4 5.0 16.6 15.3 1.1
- T 3.7 3.0 242 c.0 12.6 0.5
" iz ? £.0 5.5 2.4 c.0 5.5 3.5
- i 45,0 40.2 =1 £¢,0 44.8 rnstab,
- dJ.,, Jalt-za) yoE e €.8 5.0 1.2 13.6 c.4 ~sTab.
- 1. 2.5 3.9 £.5 %ed 7.7 | mstab.
(4) Tutie le prove =:no stzte svelie a 23°C.

(B) ¥cdulo elasiicc rirbalzo svoltio seccrdo metode ¥:--ediecn(13,14), Vo = 0.2 n/s.

(c)
(D)

Ur<o z trazione svelto secondc metcde ASTH D 1€1: medificate (14), Vo = 2 n/s.

Ved. testo, V =1 rn/s.

TAB. I - Valori di zcdulo elastico a rimbalzo, scllecitazione a snervamento e pzrametri

dellm mecczmica della frattura di diversi campioni antiurto commerciali.

8
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Campione 3

ABS III , T = 23°C

Fig. 1 = Meccanica della frattura. Curve sperimentali forza-tempo (e

spostamento) per provini TPB e DEN di due materiali
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Fig. 3 = Meccanica della frattura A) TPB, B) DEN. Valori di U_/B
ve. W-a e di U"/B vs. W-2a rilevati in corrispondenza
del carico massimo, medianti i quali sono stati ealco-

lati i1 valori di JIC dalla pendenza delle rette,
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Fig. 4 - Meccenice delle fratiura A) TFE, B) DEN.

Verifica srerimentale della similitudire delle curve carico-spostamento.
L'esemyio cui riperteto rigusrda le curve del camrione AES III (ved. Fig. 1).
hecanteo zlle curve normalizzate sonc dizgrammati i fattori di normelizzazione

vs, prcfoniitd di integlio.
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Fig.6 - Meccanica della frattura A) TPB, B) DEN. Valori di U,/B
vs. (Ww=a) e (W-2a) rilevati in corrispondenza della rot-
tura completa dei provini, medianti i quali sono stati
calcolati i valori di J% dalla pendenza delle rette.
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APPENDICE A

Valutazione J-integral di iniziazione della fessura (JIC)

su provette tipo DEN.

JIC pud essere valutata sulla tase del criterio indicato da
Begley e Landes dai valori di energia al carico massino(UL)

norralizzata allo spessore(B)in modo tale che sia rispettata
1z condizione di spostamento costante (d;]per tutti i provini

awenti profonditk di intzglio(a)variabile :
AU
J.. = L

TG
BAZa Cg;_': costante

Poiché la condizione di spostamento costante non & verifica-
‘ta per i provini DEN & stato necessario svolgere alcune ope=
razioni di normalizzazione.

E! mostrato qui di seguito una procedura grafica di normaliz-
zazione riguardante un caso di rottura lineare elasticO. le
stesse considerazioni sono risultate valide anche per i casi

di deformazione elasto-plastica.

Si assuma di conoscere di un materiale = il cui comportamen-
to sia di tipo lineare elasticc fino a rottura =- i valori di
di G e dei fattori di forma Y e
1c’ 1€ ¢
per le diverse profonditad di intaglio. Note le dimensioni dei

modulo elastico, di K

provini e le condizioni di prova € facile determinare per le
diverse profondita di intaglio i corrispondenti valori di ca-
rico, di spostamento e di energia a rottura.

Siano le proprieta del materiale:

- E = 4000 MNm~>
- K = 2.0 MNm-3/2
I1C 2
- GIC = 1,0 kJm
noti i fattori di forma Y e ¢ e le dimensioni dei provini,? .\

1 valori di forza, spestamento ed energia si ricavano dalle



seguenti equazioni

B W KIC

Loy Va .
2 ¢ Y ‘VEKIC

E

2
W
B ¢KIC

U, =

E
Nella Fig.1A sono riportate le curve teoriche di forza-spo-
stamento ed i diagrammi dei corrispondenti valori di FL, d;
e U vs. 2a, dove si osserva che sia il carico che lo sposta-

L
mento a rottura variano linearmente nel tratto di profondita
di intaglio normalizzato (2a/W) compreso tra 0.5 e 0.8
Se ora si congiungono i punti corrispondenti al carico mas-
mo dei provini aventi gli intagli compresi nel tratto indicato
(ved. Fig. 1A/a), le aree sottese dai tracciati carico-spo-
stamento risultano divise in due parti:
- le aree 0AB aventi come base :; che risulta costante con
il variare delle profondita di intaglio;
- le aree BAC aventi come base ( d; = C&) variabili con la
profondita degli intagli.
Si pud pensare che lo spostamento costante Cg (entro gli in-
tagli compresi tra 0.5 e C.8) sia rappresentativo dello spo-
stamento locale che compete al tratto di provino interessa-
to al doppio intaglio. Se 1'ipotesi fatta & corretta &€ pos-
sibile ora applicare il criterio di begley e landes per cal-—
colare J dai tracciati forza-spostamento in condizioni di

1cC
isospostamento C& i

Tenendo conto di quanto detto sopra, l'energia (U") riguar-

dante la condizione di isospostamento pud esserc ottenuta dal-



la equazione :

~ 1
OAB=U"‘UL"‘;FL (dl-d;)

La fig. 1A/c mostra 1'andamento di U"/B in funzione della pro-

fondita di intaglio imposta. Il valore di GIC ¢i determina

valutando 1'inclinazione del tratto lineare del diagramma. Co-
me volevasi dimostrare il valore di GIC risulta uguale a quel-

lo imposto.
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Fig. 14 - Meccanica delle fratturs DEX.

lineari elastiche, comprendenti 1'indil
e per la determinazione di ¢
re @i Py e dp mnel tratto 41 profo
C) dimgramra illustrante laz variazio
e 0.6, la pendenze della Tretia ¢ uguzle & JIC'

A) Curve tecriche di forze-spostamento di rotture
jeszicne grafica per 1l'ottenimento éi U" da
<rznte la variazione linea-
5 e 0.8 2a/W;
di 2a/W compreso tra 0.5

E) disgramme illus
t3 di integlio ccryreso tra C.
di U"/E nel tre



