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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Erhéhen des Widerstandes einer blasgeformter Polyesterfla-
sche gegen Spannungsrisse.

[0002] Eine wirtschaftlich und gewerblich praktikable Mehrweg-Kunststofflasche wirde die von Weg-
werf-Plastikgetrankeflaschen — und insbesondere Kunststoff-Getrankeflaschen aus PET — aufgeworfenen De-
ponie- und Aufbereitungsprobleme abschwéachen. Eine Mehrwegflasche wirde weiterhin den sichereren und
leichteren Kunststoffbehaltern den Zugang zu solchen, derzeit von Glas beherrschten Markten 6ffnen, auf de-
nen gesetzliche Bestimmungen die Verwendung von Einwegverpackungen verbieten.

[0003] Um wirtschaftlich akzeptabel zu sein, mu® — technisch gesehen — eine Mehrweg-Kunststofflasche
ohne Einbufe an Aussehen oder Funktionalitdt mindestens funf- und vorzugsweise mehr als zehnmal nach-
fullbar sein. Der Umlauf besteht dabei (1) aus einer Leergut-Laugenwasche, gefolgt (2) von einer Prifung auf
Verunreinigung, dem Fllen und VerschlieRen, (3) der Lagerung, (4) dem Transport zu Grof3- und Einzelhand-
lern, (5) dem Kauf durch den Kunden, dem Verbrauch des Inhalts und der Leergutlagerung bei diesem sowie
schlieRlich aus der Riickkehr zum Abflllbetrieb. Dabei sollte sich Uber die nutzbare Lebensdauer das Flillvo-
lumen hdchstens um 1,5% andern und der Bruchwiderstand gegen Schlage, StoéRe und Bersten und/oder
durch Umweltbelastungen erzeugte Risse erhalten bleiben.

[0004] Der ideale Mehrweg-Kunststoffbehalter mufd klar und durchsichtig sein, um vor dem Abfillen eine
Sichtprifung auf Verunreinigung zu erméglichen. Weiterhin sollte er einteilig mit einem blasgeformten Basisteil
aufgebaut sein, um die Sichtpriifungs- und anderen Probleme zu vermeiden, die zweiteilige Behalter aufwerfen
(d. h. zweiteilig derart, dal® sie aus einem blasgeformten Rumpf mit angesetztem halbkugeligem geschlosse-
nem spritzgeformten FulRbecher bestehen, der fur vertikale Stabilitat sorgt).

[0005] An dieser Stelle sei darauf hingewiesen, dal es mehrere Polymerisatkunststoffe gibt, die die fir Mehr-
weg-Kunststofflaschen als nétig erachteten Klarheits- und physikalischen Eigenschaften besitzen. Dabei han-
delt es sich u. a. um Polyethylenterephthalat (PET), Acrylnitril, Polyacrylat, Polycarbonat usw. Von den han-
delsublichen Polymerisaten bietet PET das beste Gleichgewicht von Eigenschaften gegentiber dem Verhaltnis
Kosten/Leistung.

[0006] Einweg-PET-Getrankebehalter werden gewerblich grofitenteils in einem zweistufigen Verfahren her-
gestellt, bei dem man einen Vorformling spritzformt und/oder extrudiert und dann erneut erwarmt, aquilibriert
und zur gewulinschten Behaltergeometrie streckblast. Die Anwendung bekannter Getrankeflaschentechnologie
auf Mehrweg-PET-Behalter ergibt in deren Einsatz keine akzeptable Leistung. Insbesondere sind Behélter, die
nach bekannten Vorform- und Flaschen-Entwurfs- und Umwandlungstechniken hergestellt wurden, typischer-
weise aulRer Stande, die Leistungsvorgaben schon nach zwei oder drei Umlaufen zu erflllen.

[0007] Bspw. offenbart die DE-A-28 07 949 eine transparente Mehrweg-Kunststoffflasche fir CO,-haltige Ge-
tranke mit einem verhaltnismafig dickwandigen, im wesentlichen nicht biegsamen Rumpf aus Polyethylente-
rephthalat (PET) mit hoher Eigenviscositat (IV) von bspw. 0,85 bis 1,50.

[0008] Die US-A-4 465 199 offenbart eine druckfeste Kunststoffflasche mit einem Hals, einem Rumpf und ei-
nem Boden, die einteilig aus PET ausgebildet sind. Die Flasche wird aus einem Kiilbel streckgblasen. Der Bo-
denbereich des Kiilbels wird axial in einer Blaskammer vollstandig gestreckt, wobei die Bodenwandung der
Flasche zusammen mit dem Rumpfwandung biaxial orientiert wird. Die Bodenwandung hat die Gestalt eine
Champagnerflaschenbodens variabler Dicke. Die Beschreibung erwahnt zwar keine Mehrwegflaschen, besagt
aber, dass der Druck- und der StoBwiderstand von biaxial orientierten Kunststoffflaschen sich ergeben, sobald
man fir eine gleichmaRig Molekularorientierung Uiber die gesamte Flasche sorgt; eine zufriedenstellende War-
me- und Stof¥festigkeit lieRe sich nicht mit Flaschen erreichen, bei denen die Molekularorientierung nicht
gleichmalig ist.

[0009] Die JP-A-54-88 481 offenbart eine biaxial orientierte Flasche und ein Fertigungsverfahren flr eine sol-
che. Um die Flasche thermisch stabil zu machen, werden schwach expandierte Bereiche im Champagner-Ful®
sowie zwischen der Schulter und dem Hals extrem klein gehalten; dies wird erreicht, indem man dem Hals und
dem Ful entsprechende Kiilbelbereiche, die von einem Expansionsteil kontaktiert werden, auf eine hohe Tem-
peratur vorerwarmt.

[0010] Es ist ein Ziel der vorliegenden Erfindung, ein Verfahren zum Blasformen eines mehrfach fiillbaren
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PET-Behalters mit einem diinnwandigen flexiblen Rumpf anzugeben, der sein Aussehen und seine Leistung
im Einsatz Gber finf bis zehn vollstandige Nachfiillumlaufe beibehalt.

[0011] Folglich stellt die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur Verfligung zum Erhéhen des Widerstands
einer transparenten blasgeformten Polyesterflasche nach Anspruch 1 gegen Spannungsrisse.

[0012] Ausflhrungsformen der vorliegenden Erfindung werden nun nur beispielhaft anhand der beigefligten
Zeichnungen erlautert. Dabei ist:

[0013] Fig. 1 eine schaubildliche Darstellung des typischen Zyklus bzw. Umlaufs, den ein mehrfach flllbarer
Behalter durchlaufen muss;

[0014] Fig. 2 zeigt einen Vertikalschnitt durch einen speziell gestalteten Vorformling, mit dem die gewtinsch-
ten Struktureigenschaften der Flasche erreichbar sind;

[0015] Fig. 3 ist ein Teilschnitt allgemein in der Ebene 3-3 der Fig. 2 und zeigt den allgemeinen Querschnitt
des Vorformlings;

[0016] Fig. 4 ist ein waagerechter Schnitt allgemein in der Ebene 4-4 der Fig. 2 und zeigt die Querschnitts-
gestalt des Vorformlings in dessen unterem dickwandigem Bereich;

[0017] Fig. 5 ist ein Vertikalschnitt durch eine typische, erfindungsgemaf hergestellte Mehrwegflasche; und

[0018] Fig. 6 zeigt als vergroRerter Teilschnitt eine erwiinschte Ausgestaltung des unteren Rumpf- und des
Basisbereichs.

[0019] Es hat sich herausgestellt, dal ein Versagen (durch Rif3einleitung und -fortpflanzung) von biaxial op-
rientierten blasgeformten PET-Flaschen und dergl. Behéaltern, die einer Laugenwasche unterworfen werden,
hauptsachlich im Basisbereich und insbesondere in dessen Mitte erfolgen, wo — wenn tberhaupt — kaum eine
Orientierung vorliegt. Weiterhin hat man vor einigen Jahren ein Verfahren zum Erhéhen der Eigenfestigkeit des
Ful3- bzw. Basisaufbaus eines Behalters aus Formkunststoff entwickelt; vergl. die US-PS 4 334 627 (erteilt am
15.06.1982). Nach dieser Patentschrift sind die Vorformlinge im fulRbildendem Bereich mit Langsrippen verse-
hen.

[0020] Zusatzlich hat sich in der jingeren Vergangenheit erwiesen, dal} die Eigenviscositat (IV) von PET-Ho-
mopolymerisaten ein wichtiger Faktor hinsichtlich einer Abschwachung von Anril3- und RiRfortpflanzungspro-
blemen ist.

[0021] Mit diesem Ansatz wurden Vorformlinge der in der US-PS 4 334 627 offenbarten Art nach herkémmli-
chen Formverfahren aus PET-Homopolymerisaten einer Eigenviscositat von 0,72, 0,84 und 1,06 (gemessen
nach ASTM D 2857) hergestellt. Insbesondere hatten die Vorformlinge einen ausgeformten Hals-Abschnitt und
einen Kreisquerschnitt, eine Lange von 6 inches unter dem Halsabschnitt und einen Aulendurchmesser von
28,58 mm (1.125 Zoll) in der Rumpfmitte bei einer Wanddicke in der GréRenordnung von 4,57 + 0,508 mm
(0.180 + 0.020 Zoll). Dieser Vorformling wurde zur Herstellung von 1-Liter-Flaschen mit einer Hohe von 254
mm (10.0 Zoll) unter dem Halsabschnitt und einem Héchstdurchmesser von 76,2 mm (3.0 Zoll) hergestellt, die
einen Champagner-Ful® aufwiesen.

[0022] Es wurden herkémmliche ProzeRRbedingungen verwendet, und zwar u. a.:

Aufwarmzeit des Vorformlings 75 Sekunden
Blaszeit 2,5"
Formzykluszeit insgesamt 6,5"
Formtemperatur 60°C (140°F)

[0023] Die Aufwarmzeiten der Vorformlinge wurden so eingestellt, da® der Behalterrumpf eine Wanddicke
von 0,508 £ 0,127 mm (30 = 5 mil) bei der niedrigsten Temperatur des Vorformlings erhielt, bei der der Behalter
klar blieb. Die durchschnittliche Temperaturen der Vorformlinge — gemessen in einem isoperibolischen Fallca-
lorimeter — betrugen 85°C (185°F), 89°C (192°F) und 98°C (208°F) fur die Polymerisate mit der Eigenviskositat
von 0,82, 0,84 bzw. 1,06.
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[0024] Nach diesem Programm hergestellte Behalter wurden folgendem simulierten Nutzungszyklus unter-
worfen:

[0025] Zunachst wurde jeder Behalter einer typischen gewerbelblichen Waschlauge ausgesetzt (3,5 Gew.-%
Natriumhydroxid in Leitungswasser). Die Lauge wurde bei 60°C (140°F) gehalten und die Flaschen 15 min in
der Lauge vorgehalten, um die Zeit-/Temperatur-Eigenschaften einer gewerbeublichen Flaschenwaschanlage
zu simulieren.

[0026] Nach dem Herausnehmen aus der Waschlauge wurden die Flaschen mit Leitungswasser gespilt, mit
kohlensaurehaltigem Wasser unter

4,05 x 10° + 0,203 x 10° Nm™? (4,0 + 0,2 Atmosphéren)

Druck gefillt, verschlossen und 24 Std. lang in einem Konvektionsofen bei 38°C (100°F) und 50% rel. Feuch-
tigkeit vorgehalten. Der Fulldruck kann jedoch bis zu 5 Volumen betragen (d. h. 5 Atmosphéaren Druck in der
Flasche bzw. 5,06 x 10° Nm™). Die hohe Ofentemperatur wurde so gewahlt, um langere gewerbeiibliche La-
gerungszeiten bei niedrigeren Umgebungstemperaturen zu simulieren. Nach dem Herausnehmen aus dem
Ofen wurden die Flaschen entleert und den gleichen Wasch-/Flll-Zyklen erneut unterzogen, bis sie versagten.

[0027] Zusatzlich wurden Kontrollflaschen aus dem Lauf mit Material mit 0,84 Eigenviscositat (1) zwanzig auf-
einanderfolgenden Waschzyklen von je 15 min ohne Druckbeaufschlagung zwischen den Zyklen, (2) andere
zwanzig aufeinanderfolgenden Druckfiill- und Temperaturlagerungszyklen ohne Laugenwasche zwischen den
Zyklen ausgesetzt. Die Ergebnisse dieser Tests sind unten tabelliert.

Zyklenbis ~ Volumendnde- Rechtwinkligkeits-
Anfangsver- rung [%] nach fehler (Durch-

v sagen 10 Zyklen schnitt) [TTR;*]

0,72 3 -10,5 4,62 mm (0.182 Zoll)
0,84 6 -6,9 3,53 mm (0.139 Zoll)
1,06 7 -7,6 3,05 mm (0.120 Zoll)
0,84 (nur Wische) -- -16,8 0,508 mm (0.020 Zoll)
0,84 (nur Druck) -- + 8,9 3,43 mm (0.135 Zoll)

IITIR = maximale Abweichung von der Rundheit

[0028] Dabei galt als "Versagen" jeder Rif3, der sich durch die Wand der PET-Flasche hindurch ausbreitete
und Lecks und Druckverlust verursachte. Bei den Flaschen mit IV = 0,84, die nur der Laugenwasche oder nur
der Druckabfiillung ausgesetzt waren, wurden keine Risse beobachtet. Die einem kompletten Wasch-/Druck-
abflll-Zyklus ausgesetzten Flaschen jedes Durchlaufs versagten nach 7 Zyklen oder weniger.

[0029] Hieraus wurde geschlossen, daf’ die Waschlauge Spannungsrisse dann und nur dann férdert, wenn
in der PET-Flasche infolge von im Polyester wahrend der Druckbeaufschlagung auftretender geometrischer
Verformungen noch Restspannungen vorhanden sind.

[0030] Samtliche Risse begannen auf der Innenflache der Flasche und pflanzten sich zur Auflenflache hin
fort. Es wurden mehrere Mechanismen der Rif3bildung beobachtet: (1) Radiale Risse, die am Kontaktradius
des FulRes beginnen und sich um den Flaschenboden herum fortpflanzen; (2) radiale Risse, die auf der Innen-
flache der Verstarkungsrippen beginnen und sich um den Flaschenboden herum fortpflanzen; (3) axiale Risse,
die gegenuber dem GuRansatz des Vorformlings beginnen und sich axial durch den Flaschenboden fortpflan-
zen. Samtliche Risse traten im nichtorientierten Basisbereich der Flasche auf (die biaxiale Orientierung, wie
sich in den Seitenwand der Flasche vorliegt, bewirkt eine erhebliche Erhéhung des RiBwiderstands). Ein axi-
ales AnreilRen, aber ohne Rifortpflanzung trat im Schulter- bzw. Ubergangsbereich zum Hals auf (Ubergang
von der nichtorientierten zur orientierten Seitenflache der PET-Flasche).

[0031] Es sei darauf hingewiesen, daf in unter Innendruck stehenden PET-Flaschen in gewissem Ausmalf}
ein Kriechen (d. h. eine nichtelastische Volumenexpansion mit der Zeit) auftritt. Die Gesamt-Volumenvermin-
derung infolge der Wasche bei 60°C (140°F) war jedoch héher als der Kriechwert fir die bei 38°C (100°F) ge-
flllte Flasche und bei allen der Laugenwasche bei erhdhter Temperatur ausgesetzten Flaschen trat eine nicht
akzeptable Verformung im Schulter- bzw. Ubergangsbereich zwischen dem Flaschenrumpf und dem Flaschen-
hals auf, wie auch eine allmahliche Beschlagbildung bzw. ein Weiltwerden der AuRenflache der Flasche.
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[0032] Diese Trilbung war am starksten ausgepragt im schwach orientierten Ubergangsbereich zwischen
dem amorphen nichtorientierten und dem halbkristallinen orientierten Materialbereichen. Hieraus laft sich
schliefen, dal® unter Anwendung der derzeit gewerbelblichen und akzeptierten Technologie fir Ein-
weg-PET-Getrankeflaschen hergestellte Behalter fir den Mehrwegeinsetz nicht akzeptabel sind. Die Haupt-
probleme sind dabei die bei 60°C (140°F) auftretende Schrumpfung im Fllteil eines simulierten Behandlungs-
zyklus, die das Kriechen Ubersteigt, sowie die bei der Wasche auftretenden und ein Versagen bewirkenden
Spannungsrisse.

[0033] Es sei hier darauf hingewiesen, dal} die hdchstzulassige Volumenabweichung +1,5% betragt und ein
RiRversagen jedweder Art nicht akzeptabel ist.

[0034] Nach erheblichem Untersuchungsaufwand ergab sich, daf} sich die Rissproblematik wesentlich ab-
schwachen 1a3t, indem man die Basis nicht durch Rippen, sondern durchgehend verstarkt. Folglich wurde ein
Vorformling 10 vorgesehen — vergl. Fig. 2 —, der an seinem offenen oberen Ende einen ausgeformten Halsab-
schnitt 12 und unterer diesem im Bereich 14 eine zunehmende Dicke aufweist. Der Hauptteil der Lange des
Vorformlings 10 liegt als Rumpf 16 vor, der allgemein eine konstante Dicke und — vergl. Fig. 3 — einen ringfor-
migen Querschnitt aufweist. Insbesondere ist ein Basisteil 20 mit einem verdickten Wandteil 22 (in der
[US-amerikanischen] Fachwelt als "flute portion" bezeichnet) vorgesehen, der eine Verdickung des Basisteils
gegeniber dem Rumpf 16 bewirkt. Zwar kénnen die Wanddicken des Rumpfes und des Basisteils unterschied-
lich gewahlt werden; das Verhéltnis Rumpfwanddicke/Basiswanddicke bleibt aber konstant. Der verdickte
Wandteil 22 geht abwarts in den Boden 24 des Vorformlings 10 Uber.

[0035] Weiterhin wurde eine Anderung an der resultierenden Flasche 30 durchgefiihrt, die mit einer Basis mit
einer Kontaktrundung 32 versehen wurde. Wie am besten die Fig. 6 zeigt, wurde die Rundung von 2,54 mm
(0.100 inch) auf 3,81 mm (0.150 inch) vergrofRert. Die Basis-Kontaktrundung kann jedoch bis zu 7,62 mm
(0.300 inch) groR sein, wahrend der Radius der inneren Ubergangsrundung in der GréRenordnung von 0,762
mm (0.030 inch) bis 1,27 mm (0.050 inch) liegen kann.

[0036] Vorformlinge mit einem verdickten Wandteil 22 — anstelle der Rippen — wurden aus PET mit IV = 0,84
hergestellt und nach dem Wiederaufwarmen zu einer Flasche entsprechend der Flasche 30 der Fig. 5 gebla-
sen, aber mit vergroRertem Radius der kritischen Kontaktrundung 32.

[0037] Diese Flaschen wurden dann aufeinanderfolgenden Wasch-/Druck-Zyklen der oben angegebenen Art
ausgesetzt. Nach zehn Zyklen war kein Rif} des oben angegebenen Radialtyps aufgetreten. Nach 125 Zyklen
traten zwar Anrisse des Axialtyps im Basisbereich 34 und im Schulterbereich 36 auf, pflanzten sich aber nicht
fort und ein Versagen war nicht zu beobachten. Andererseits betrug die Gesamt-Volumenschrumpfung fast
7,0%. Verformungen waren im Schulter-, d. h. Ubergangsbereich der Orientierung zu erkennen und die Fla-
schen waren infolge von Laugensalzablagerungen sichtbar getribt.

[0038] Dieser Erfolg fiihrte zu der Schlullfolgerung, dall Mehrweg-PET-Behalter mit gewerblich akzeptablen
Eigenschaften machbar sind, sofern sich infolge der Behalterstruktur in der Behaltergeometrie auftretende
Spannungserhéhungen wahrend der Druckbeaufschlagung minimieren und die durch die Waschtemperatur
von 60°C (140°C) verursachte Schrumpfung/Verformung sich fir 5 bis 10 und ggf. bis zu 20 Umlaufe auf unter
+1,5% Volumenanderung driicken lief3en.

[0039] Hierzu wurde eine Technologie entwickelt, die die thermische Stabilitat von PET-Behaltern durch die
Anwendung von Besonderheiten der Produktgestaltung und der Prozel¥fiihrung erhéht, infolge deren die pro-
zentuale Kristallinitat der PET-Morphologie in den blasgeformten Behaltern steigt.

[0040] Ein brauchbares Maf fiir die Kristallinitat ist die Dichte, gemessen nach dem ASTM-Verfahren 1505:

ds-da
Kristallinitat [%] = — x 100
dc-da

mit ds = Probendichte in gcm?®
da = 1,333 gcm® (amorph)
dc = 1,455 gcm?® (kristallin)

[0041] Mit zunehmender prozentualer Kristallinitat in der Behalter-Seitenwand nimmt die molekulare Beweg-
lichkeit des Polymerisats und damit die Schrumpfung des Behélters bei gegebener Temperatur ab.
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[0042] Nach typischen bekannten Verfahren zum Steigern der Kristallinitat in den Seitenwanden von PET-Fla-
schen wird u. a. ein Warmesetzen durchgefuhrt, indem man den Behalter in eine auf 149-204°C (300-400°F)
gehaltene Form ausblast und dann intern abkuhlt.

[0043] Anstelle des Warmesetzens beruht die neuartige Technologie auf einer Behaltergestaltung und einer
Prozel¥fihrung, mit denen sich Behalter mit einer Kristallinitédt von 24-30% und erhéhter Warmestabilitat (d. h.
Widerstand gegen Schrumpfung bei hdheren Temperaturen) gegentber solchen Behaltern erreichen lassen,
die nach der Technologie flr herkémmliche Einweg-PET-Flaschen hergestellt wurden.

[0044] Nach der vorgenannten neuartigen Technologie kann der Vorformling auf einer herkdmmlichen Streck-
blasformmaschine warmebehandelt werden, die mit einem Quarz-IR-Ofen ausgertstet ist, wobei man den Vor-
formling unmittelbar vor dem Streckblasen auf eine Temperatur in der Gréf3enordnung von 107°C (225°F) bis
118°C (245°F) erwarmt.

[0045] Diese neuartige Technologie wurde zusammen mit einer Gestaltung des Vorformlings angewendet, bei
der sich eine anfangliche Wanddicke von 4,57 + 0,508 mm (0.180 + 0.020 Zoll) und eine endgultige Wanddicke
der Flasche von 0,508 + 0,127 mm (0.020 £ 0.005 inch) ergab; das Gesamt-Zugverhaltnis des Vorformlings
betrug 8 : 1. Dieser Vorformling hatte ein Gewicht von 100 g, eine Lange unter dem ausgeformten Halsab-
schnitt von 158,75 mm (6.250 Zoll) und einen Durchmesser in der Rumpfmitte von 31,75 mm (1.250 Zoll).

[0046] Weiterhin wurde der Abschnitt 14 des Vorformlings (allmahlich zunehmende Wanddicke) erheblich
verlangert, was erlaubt, bei einer 1,5-Liter-Flasche wie der in Fig. 5 gezeigten die Orientierung des Schulter-
bereichs 36 bis innerhalb 6,35 mm (0.250 Zoll) oder gar 2,54 mm (0.100 Zoll) an den Ausformbereich heran-
zufiihren.

[0047] Es wurden Vorformlinge aus PET-Homopolymerisat mit IV = 0,84 spritzgeformt. Die gegeniber den
bekannten Ausfihrungsformen gréftere Wanddicke ergab eine partielle molekulare Rekristallisation im Ein-
spritzraum. Die Abnahme der Transparenz dieser Vorformlinge (d. h. Tribung; bestimmt nach ASTM D-1003)
war mefRbar héher als bei den oben diskutierten Vorformlingen.

[0048] Diese Vorformlinge wurden auf eine Temperatur von 118°C (245°F) erwarmt, d. h. auf die vor dem Be-
ginn der Oberflachenkristallisation héchste erreichbare). Zusatzlich wurde die Blasformtemperatur auf 82°C
(180°F) erhéht, um ein Glihen der Flasche vor dem Herausnehmen aus der Blasform zu ermdglichen. Die fer-
tigen Flaschen wurden 20 simulierten Wasch-/Druck-Zyklen ausgesetzt. Auch nach 20 Zyklen war kein Versa-
gen aufgrund von Spannungsrissen zu erkennen. Mehrere Behalter enthielten im Basisteil kleinere, am GuR-
ansatz des Vorformlings beginnende axiale Risse, die sich jedoch sich nicht durch die Behalterwand fortpflanz-
ten und daher auch kein Versagen zur Folge hatten. Die endgiiltige Volumenanderung betrug —0,65%, lag also
gut innerhalb der Vorgabe von +1,5% des Flillpegels. Andererseits ergab sich endguiltig im Durchschnitt eine
Abweichung von der Rechtwinkligkeit (als TIR) von 5,72 mm (0.225 Zoll) gegen einem Sollwert von 4,57 mm
(0.180 Zoll). Der Berstdruck lag héher als 1,24 x 10 Nm= (180 psi). Jedoch rissen 40% der mit Wasser gefiill-
ten, aus 1,83 m (6 FuR) Hohe unter 90° bei Umgebungstemperatur aufschlagenden Behalter. Aus dem Test
ergibt sich aber, dal} erfindungsgeman hergestellte Flaschen auch bei geringerer Wanddicke problemlos in der
Lage sind, 5 bis 10 Zyklen zu durchlaufen.

[0049] Rechtwinkligkeitsprobleme bei Druckbeaufschlagung stehen bei einstiickigen Behaltern typischerwei-
se in Relation zu Schwankungen der Wanddicke an der Basis-Kontakt- bzw. Glockenrundung. Druckbeauf-
schlagtes PET zeigt insbesondere bei htheren Temperaturen ein Kriechverhalten. Nichtorientiertes PET wie
im Basisbereich 34 des Behalters der Fig. 5 kriecht starker als orientiertes PET. Zusatzlich nimmt das Ausmalf}
des Kriechens mit abnehmender Wanddicke zu.

[0050] Um radiale Schwankungen der Wanddicke geringzuhalten, muf das Einspritzloch in der Blasbasis ge-
nau zentriert sein. Um eine perfekte Zentrierung zu erreichen, wurde der zunachst vorgesehene Vorformling
so modifiziert, da® er auf dem geschlossenen inneren Ende einen Ansatz 26 aufwies, auf den ein Zentrierstab
in der Streckblasform (nicht gezeigt) mit einer Ausnehmung in dessen Stirnflache aufsetzte; dieser Zentrierstab
ist herkdmmlich. Der Zentrierstab flihrt wahrend des Aufblasens den Vorformling genau in die Mitte der Blas-
basis.

[0051] Aufschlagrisse treten bei Behaltern mit Champagner-Ful® gewohnlich im nichtorientierten amorphen

Teil der Basis auf, weil dort die Festigkeit geringer ist als in den orientierten Seitenwanden. Solche Risse be-
ginnen gewdhnlich im Glockenbereich (Rundung 32) am Aufschlagpunkt und pflanzen sich durch die Dicke des
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nichtorientierten Wandmaterials hindurch fort. Um derartige Aufschlagrisse geringzuhalten, wurde der Vor-
formling dahingehend modifiziert, dal} der verdickte Wandungsteils 22 verkurzt und damit die nichtorientierte
Wanddicke im Glockenbereich der Basis (Rundung 32) verringert wurde.

[0052] Um schlieRlich das Auftreten von Anrissen wahrend der Laugenwasche zu verringern, wurde die
Wanddicke im Bereich des GuRansatzes des Vorformlings, d. h. an de Basis des Vorformlings, die generell mit
dem Bezugszeichen 24 gekennzeichnet ist, vergroRert. Wie ersichtlich, ist dieser Basisteil — im Gegensatz zu
dem gewohnlichen Querschnitt — allgemein flach ausgefihrt.

[0053] Mit Vorformlingen dieser modifizierten Ausfihrung, die in der Fig. 2 gezeigt ist, wurden Flaschen der
allgemein in der Fig. 5 gezeigten Gestalt hergestellt, deren Basis-Glockenbereich 40 jedoch die in Fig. 6 ge-
zeigte Gestalt und eine Rundung 32 von 3,81 mm (0.150 Zoll) hat, obgleich dieser Radius bis auf 7,62 mm
(0.300 Zoll) erhéht werden kann. Die so gestalteten und unter den Temperaturen des Vorformlings und der
Blasform sowie mit der Zeitfiihrung, die oben diskutiert sind, hergestellten Flaschen wurden 20 aufeinanderfol-
genden Laugenwasch-/Druckabfiill-Zyklen ausgesetzt. Es waren keine axialen oder radialen Anrisse zu erken-
nen. Alle Behalter blieben auch nach 20 Zyklen innerhalb der Volumenvorgabe von +1,5%. Die Abweichung
von der Rechtwinkligkeit (TIR) betrug im Durchschnitt 2,16 mm (0.085 Zoll); keine einzelne Flasche zeigte
mehr als 3,81 mm (0.150 Zoll). Laugensalzansammlungen auf den Behaltern erzeugten eine gewisse Oberfla-
chentriibung; diese Riickstande lieRen sich aber problemlos von Hand abwischen.

[0054] Es sei darauf hingewiesen, daf sich die resultierenden Behalter durch zusatzliche bekannte und ge-
werbedubliche Verfahrensweisen weiter verbessern lassen. Bspw. kann man auf sie eine handelsubliche Poly-
merisatbeschichtung auftragen, um Abrieb- und Kratzschaden innerhalb der Nutzungsdauer geringzuhalten
und die von den Laugenwaschen verursachte Triibung der Behalteroberflache zu eliminieren. AuRerdem kann
man den Gewindebereich des Vorformlings nach gewerbeublichen Kristallisierungsverfahren behandeln, um
den Modul des Gewindes zu erhéhen, wie es erforderlich ist, um Schaden an der fur einen dichten Verschluf}
kritischen Randrundung 42 der Flasche — vergl. Fig. 5 — geringzuhalten.

[0055] Zum Verlangern der Nutzungsdauer kann der Vorformling auch mehrschichtig, d. h. mit internen Sperr-
schichten ausgefiihrt werden. Mit solchen mehrschichtigen Vorformlingen kann man (beim Fillen mit anderen
als eRbaren Produkten) die Aufnahme von Schadstoffen und die nachfolgende Verunreinigung des Behalterin-
halts nach dem Waschen und Fillen verhindern.

[0056] Obgleich nun ein akzeptabler Behalter zur Verfligung stand, wurde beschlossen den Effekt hherer
Kristallinitaten in der Seitenwand zu untersuchen. Flaschen der oben beschriebenen Art wurden unter identi-
schen Bedingungen hergestellt, wobei jedoch die Blasformtemperatur auf 177°C (350°F) angehoben und die
Flasche vor dem Entfernen aus der Form intern gekuihlt wurde. Die Kristallinitat wurde aus MeRwerten der Sei-
tenwanddichte zu 31,5% berechnet.

[0057] Dementsprechend herstellte Behalter wurden dem Laugenwéasche/Druckabfill-Test unterworfen; 60%
der Priflinge versagten nach weniger als 20 Zyklen infolge von axialen und radialen Rissen in der Seitenwand.
Wahrend physikalische Messungen eine ausgezeichnete Malhaltigkeit erwiesen, wurde gefolgert, dal} eine
Kristallisation in der Seitenwand von mehr als 30% den Modul der biaxial orientierten PET-Matrix so stark er-
hoéht, dal® wiederholte Expansions-/Kontraktions-Spiele eine halbstarre Morphologie zerstoren.

[0058] Unter diesen Umstanden wird flr einen Mehrweg-PET-Behalter vorzugsweise in Form einer Flasche
mit einer spritzgeformten Gewindehalsausformung eine Kristallinitdt von 24-30% flir optimal gehalten.

[0059] Damit der Fachmann die Einzelheiten einer fur zwanzig Zyklen guten Flasche voll erkennen kann, sind
in der Fig. 5 die Wanddicken an verschiedenen Stellen derselben eingetragen. Soll die Flasche eine geringere
Anzahl von Zyklen — bspw. nur finf bis zehn Zyklen — Gberleben, kénnen die verschiedenen Wanddicken ge-
ringer angesetzt werden.

7/10



DE 37 51635 T3 2004.11.18

FIGURENBESCHRIFTUNG

Fig. 1
Caustic wash Laugenwasche
Purchase, use empty ... Leergut vom Verbraucher Kaufen, zum Abflller zu-
ruckfuhren

Contaminant inspect ... Prifen auf Verunreinigung, Abflllen, VerschlielRen
Warehouse storage Lagern
Distribution ... Vertrieb GroR-/Einzelhandel

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Steigern der Spannungsrissfestigkeit einer transparenten blasgeformten Polyesterfla-
sche (30) mit verhaltnismaRig dunner, biaxial orientierter Seitenwand und verhaltnismafRig dickem, weniger
stark orientiertem Fufl (34) des Champagnerflaschentyps unter abwechselnder Druckbeaufschlagung und
Laugenwasche bei 60°C, wobei der Champagnerflaschen-Full einen Glockenbereich mit einem Um-
fangs-Kontaktradius und einen nicht orientierten vertieften Mittelbereich hat, nach welchem Verfahren man ei-
nen Vorformling (10) mit langgestrecktem Rumpf zum Ausbilden einer Behalter-Seitenwand bereitstellt, der an
einem Ende geschlossen und am anderen Ende offen ist, wobei das geschlossene eine Ende von einem Bo-
den (24) mit allgemein halbkugelférmiger AulRenflache gebildet wird, das offene Ende des Vorformlings eine
Halsausformung hat und der langgestreckte Rumpf einen Abschnitt sich vermindernder Wanddicke zum Aus-
bilden eines Behalter-Schulterteils aufweist, wobei weiterhin der Vorformling in einem den Ful} bildenden
Wandteil (22) des geschlossenen Endes auch eine zylindrische Wandung aufweist, die dicker ist als der eine
Seitenwand bildende Teil (16), und dass man den Vorformling (10) zu einer Flasche (30) mit einer Halsausfor-
mung und einer Schulter blasformt, bei der der Glockenbereich des Fulles (34) weniger stark orientiert ist als
die Seitenwand, und der Glockenbereich und der vertiefte mittige Bereich eine grofiere Dicke als die Seiten-
wand haben und der Ful’ (34) durchgehend verstarkt und ohne Rippen ist.

2. Verfahren nach Anspruch 1, bei dem die Flasche (30) einen Schulterbereich (36) aufweist, der zu einer
Halsausformung (12) zur Aufnahme eines Verschlusses hin verjlingt ist.

3. Verfahren nach Anspruch 2, bei dem der die Seitenwand bildende Abschnitt (16) einen ringférmig um-
laufenden Querschnitt hat.

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, bei dem eine Bodenwandung der Flasche eine Dicke von etwa 4,57
mm (0.180 Zoll) und die Seitenwand der Flasche eine Dicke von etwa 0,635 mm (0.025 Zoll) hat.

5. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem man den Vorformling (10) unmittelbar vor
dem Streckblasen auf eine Temperatur erwarmt, die vor dem Einsatz der Oberflachenkristallisation im wesent-
lichen héchstens erreichbar ist, um so die prozentuale Kristallinitat in der Seitenwand der Flasche (30) zu er-
héhen.

6. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem der Polyester PET ist.
7. Verfahren nach Anspruch 4, bei dem man weiterhin den Vorformling (10) unmittelbar vor dem Streck-
blasformen auf eine Temperatur von 107°C bis 118°C (225°F bis 245°F) erwarmt, um in der Seitenwand der

Flasche (30) eine Kristallinitat von 24% bis 30% zu erzeugen.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 5 bis 7, bei dem man den Vorformling (10), wahrend dieser sich
in einer Streckblasformvorrichtung befindet, mit einem Quarz-IR-Ofen erwarmt.

9. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem man den Vorformling (10) so reckt, dass
die Seitenwanddicke der dabei gebildete Flasche (30) 7- bis 9-mal kleiner ist als die Dicke des die Seitenwand
bildenden Abschnitts (16) des Vorformlings (10).

10. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem die Temperatur des Blasform in einem sol-
chen Bereich liegt, dass sich die Flasche (30) vor dem Ausformen gliihen lasst.

11. Verfahren nach Anspruch 10, bei dem der Vorformling (10) aus PET gebildet ist und die Temperatur der
Blasform etwa 180°F (82°C) betragt.
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12. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem der Vorformling (10) einen Vorsprung (26)
aufweist, der vom fuBbildenden Teil (22) des Vorformlings (10) einwarts vorsteht, mittig liegt und sich axial er-
streckt, wobei man nach dem Verfahren weiterhin beim Streckblasformen an den axial sich erstreckenden Vor-
sprung (26) einen Zentrierstab ansetzt, den Zentrierstab in die Blasform zum Mittelpunkt der Basis der Blas-
form fihrt und so den Fuld des Vorformlings (10) in die Mitte der Blasformbasis hinein zentriert.

13. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem man den Vorformling (10) so blast, dass
der Aufliendurchmesser des die Seitenwand bildenden Teils (16) von 34% bis 37% des Aufliendurchmessers
der resultierenden Flasche (30) betragt.

14. Verfahren nach Anspruch 3 oder einem der Anspriiche 4-13, wenn dieser abhangig ist vom Anspruch
3, bei dem die Lange des ful3formenden Wandteils (22) das 0,35- bis 0,45-fache des AuRendurchmessers der
resultierenden Flasche (30) betragt.

15. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem der Champagner-Ful3 (34) der Flasche
(30) einen Kontaktdurchmesser (52) hat, auf dem die Flasche (30) stehen kann, wobei die Blasform so konfi-
guriert ist, dass die resultierende Flasche (30) einen Kontaktdurchmesser (52) hat, dessen Kriimmungsradius
0,38 cm (0.15 inch) oder grofRer ist.

16. Verfahren nach Anspruch 15, bei dem der Radius (52) des Kontaktdurchmessers von 0,38 cm bis 0,76
cm (0.15 bis 0.300 Zoll) betragt.

17. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriche, bei dem der Vorformling aus PET mit einer Eigen-
viskositat (IV) von 0,72 bis 0,84 ausgebildet ist.

18. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem die Seitenwand der Flasche primar zylin-
drisch ist und eine Dicke von 0,7% bis 0,9% des Durchmessers der Flasche (30) hat.

19. Verfahren nach Anspruch 2 oder einem der Anspriiche 3 bis 19, wenn von Anspruch 2 abhangig, bei
dem die Seitenwand der Flasche bis etwa 7,35 mm (0.0250 Zoll) an die Halsausformung heran biaxial orientiert
ist.

20. Verfahren nach einem der vorgehenden Anspriiche, bei dem die Seitenwand der Flasche einen Teil
hat, der im wesentlichen parallel zur Achse der Flasche (30) verlauft und durchweg im wesentlichen eine kon-
stante Wanddicke hat.

21. Verfahren nach Anspruch 20, bei dem der zur Achse der Flasche (30) im wesentlichen parallele Teil als
der Bereich minimaler Wanddicke in der Seitenwand der Flasche (30) ausgebildet ist.

Es folgt ein Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen
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