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Uber die Prifung eines Dichtungsmaterials auf Reaktionsfahigkeit mit Sauerstoff
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1 Auftrag
Auftraggeber SGL Carbon GmbH

Werner-von-Siemens-Strale 18
86405 Meitingen

Auftrag vom 8. Oktober 2007

Eingegangen am 18. Oktober 2007

Priif-/ Dichtungsmaterial SIGRAFLEX® UNIVERSAL fiir den
Versuchsmaterial Einsatz als Flachdichtung in Flanschverbindungen an/in
Anlagen oder Anlagenteilen fir gasférmigen Sauerstoff
bei 130 bar und Temperaturen bis 200 °C und fir
flussigen Sauerstoff.
BAM-Auftrags-Nr. 11.1/49 045

Eingegangen am 17. Oktober 2007

Priifdatum 18. Februar 2008 bis 21. April 2008

Priifort BAM - Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff", |
Haus 41, Raum 073

Priifung geman DIN EN 1797:2002-02
Kryo-Behalter — Vertraglichkeit von Gas/Werkstoffen

Anhang vom Merkblatt M034-I (BGI 617-1)
»,Liste der nichtmetallischen Materialien, die von der : ,
Bundesanstalt fir Materialforschung und —prifung (BAM)
zum Einsatz in Anlageteilen fur Sauerstoff als geeignet
befunden worden sind.”, -
zu Merkblatt M 034 ,Sauerstoff* (BGI 617), ‘
Berufsgenossenschaft der chemischen Industrie
Stand: Oktober 2007;
nach Kapitel 3.17 ,Gleitmittel und Dichtwerkstoffe"
der Berufsgenossenschaftlichen Regel BGR 500
Betreiben von Arbeitsmitteln, Teil 2,
Kapitel 2.32 ,Betreiben von Sauerstoffanlagen®,
Stand: Marz 2007.

Alle im Bericht angegebenen Driicke sind Uberdriicke.
Dieser Prifbericht besteht aus Blatt 1 bis 5 und den Anhangen 1 bis 4.

Prufberichte diirfen nur in vollem Wortlaut und ohne Zusatze versffentlicht werden. Fir verénderte Wiedergabe und
Auszlige ist vorher die widerrufliche schriftliche Einwilligung der BAM einzuholen. Der Inhalt des Prilfberichtes bezieht
sich ausschlieRlich auf die untersuchten Gegenstande,

B4 Sicherheit und Zuverldssigkeit in Chemie- und Materialtechnik



BAM Prifbericht Seite2von 5 BAM-Az.: 1-2473/2007 IV

2 Unterlagen und Priifmuster
Die Firma hat folgende Unterlagen und Prifmuster eingereicht:
1 Prifauftrag
1 Sicherheitsdatenbiatt
15 Ronden SIGRAFLEX® UNIVERSAL mit Blecheinlage
Durchmesser 140 mm; 2 mm dick
Beschriftung: SIGRAFLEX® UNIVERSAL
Farbe: grau
3 Platten SIGRAFLEX® UNIVERSAL mit Blecheinlage
Abmessungen: 150 mm x 98 mm x 2 mm
Farbe: grau
3 Priifverfahren und -ergebnisse
3.1 Ziindiemperatur
Das Prifverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.
Ergebnis:
Versuch Nr. Sauerstoffdruck Sauerstoffdruck Zundtemperatur
P [Par] Pe [Par] [°C]
1 49 130 > 500
2 49 131 > 500
3 49 130 > 500
4 49 132 > 500
5 49 132 > 500
Bei finf Versuchen mit einem Sauerstoffanfangsdruck p, = 49 bar wurde bis 500 °C
keine Zundung festgestellt. Der zugehdrige Sauerstoffdruck p, betragt etwa 131 bar.
3.2 Verhalten bei kiinstlicher Alterung

Das Prifverfahren ist im Anhang 2 beschrieben.

Ergebnis:
Zeit Temperatur Sauerstoffdruck Massendnderung
[h] [°C] [bar] [%]
100 1 225 | 130 ] 0

Nach der Alterung des Dichtungsmaterials SIGRAFLEX® UNIVERSAL bei 225 °C und
130 bar Sauerstoffdruck war die Probe augenscheinlich unveréndert. Die Probenmasse
blieb unverdndert.
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3.2.1  Ziindtemperatur nach Alterung

3.3

Das Prifverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.

Ergebnis:
Versuch Nr. Sauerstoffdruck Sauerstoffdruck Zundtemperatur
Pa [bar] pe [bar] ["Cl]
1 49 132 > 500
2 49 131 > 500
3 49 132 > 500
4 49 132 > 500
5 49 132 > 500

Bei funf Versuchen mit einem Sauerstoffanfangsdruck p. = 49 bar wurde keine Zindung
des gealterten Dichtungsmaterials SIGRAFLEX® UNIVERSAL bis 500 °C festgestellt.
Der zugehdrige Sauerstoffdruck p, betrédgt etwa 132 bar.

Sowohi bei der gealterten Probe wie bei der nicht gealterten Probe wurde keine Zindung
bis 500 °C festgesteilt.

Flanschpriifung

Das Prifverfahren ist im Anhang 3 beschrieben.

Ergebnis:
Versuch Druck Temperatur Bemerkungen
Nr. [bar] [°C]
1 130 200 Dichtung brennt nur innerhalb
der lichten Weite.
2 130 200 Dichtung brennt nur innerhalb
der lichten Weite.
3 130 200 Dichtung brennt nur innerhalb
der lichten Weite.
4 130 200 Dichtung brennt nur innerhalb
der lichten Weite.
5 130 200 Dichtung brennt nur innerhaib

der lichten Weite.

Bei finf Versuchen mit einem Sauerstoffdruck von 130 bar und einer Temperatur von
200 °C verbrennen nur die ins Rohrinnere hineinragenden Teile des Dichtungsmaterials
SIGRAFLEX® UNIVERSAL innerhalb der lichten Weite des Flansches. Der Brand wird
weder auf den Stahl (bertragen, noch brennt die Dichtung zwischen den Flanschen. Die
Flanschverbindung bleibt gasdicht.
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3.4  Reaktionsfihigkeit mit fliissigem Sauerstoff bei Schlagbeanspruchung

Das Prifverfahren ist im Anhang 4 beschrieben,

Ergebnis:
Versuch Falihéhe Schlagenergie Reaktionen

Nr. [m] [Nm]
1 0,67 500 keine
2 1,00 750 keine
3 1,00 750 keine
4 1,00 750 keine
5 1,00 750 keine
6 1,00 750 keine
7 1,00 750 keine
8 1,00 750 keine
9 1,00 750 keine
10 1,00 750 keine
11 1,00 750 keine

Bei 1 m Fallhthe des Hammers (Schlagenergie 750 Nm) konnten bei zehn Einzelver-
suchen weder Explosionen noch sonstige Reaktionen des nichtmetallischen Materials
mit dem flissigen Sauerstoff beobachtet werden.

4 Zusammenfassung und Beurteilung

Fur das Dichtungsmaterial SIGRAFLEX® UNIVERSAL wurde bei einem Sauerstoffdruck
Pe VON etwa 131 bar keine Zundung des Dichtungsmaterials bis 500 °C festgestellt.

Bei 225 °C und 130 bar Sauerstoffdruck erwies sich das Dichtungsmaterial SIGRAFLEX®
UNIVERSAL als ausreichend alterungsbestandig. Es wurde keine Veradnderung der
Masse festgestelit.

Auf Grund dieser Versuchsergebnisse und der Ergebnisse der Flanschprifung bestehen
in sicherheitstechnischer Hinsicht keine Bedenken gegen eine Verwendung des
Dichtungsmaterials SIGRAFLEX® UNIVERSAL zum Abdichten von Flanschverbindungen
aus Kupfer, Kupferlegierungen oder Stahl fur gasfdrmigen Sauerstoff, und zwar sowoht in
Flanschen mit glatter Dichtleiste als auch in Flanschen mit Vor- und Ricksprung oder mit
Nut und Feder, bei folgenden Betriebsbedingungen:

maximale Temperatur f maximaler Sauerstoffdruck
bis 200 °C | bis 130 bar

Entsprechend dem BAM-Standard “Prafung auf Reaktionsfahigkeit mit filissigem Sauer-
stoff bei Schlagbeanspruchung”, beschrieben im Anhang 4, bestehen in sicherheits-
technischer Hinsicht auch keine Bedenken gegen eine Verwendung des Dichtungs-
materials SIGRAFLEX® UNIVERSAL in Anlagen und Anlagenteilen fiir flissigen Sauer-
stoff. Da ein auf den fliissigen Sauerstoff ausgelibter Druck keine wesentliche
Konzentrationsénderung bewirkt, also auch keinen merklichen Einfluss auf die Reaktions-
fahigkeit des Dichtungsmaterials hat, ist eine Begrenzung auf einen bestimmten Druck-
bereich nicht erforderlich.
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Hinweise

Der Inhalt des Prifberichtes bezieht sich ausschlielllich auf das untersuchte Proben-
material.

Ein in den Handel gebrachtes Produkt, von dem eine Probe auf Eignung fir den Einsatz
in Sauerstoff geprift worden ist und bei dem der Hinweis auf eine BAM-Priifung erfolgt,
muss entsprechend unserer Beurteilung im BAM-Priifbericht gekennzeichnet werden.

Das Anfihren unserer Tagebuch-Nr. ohne zusétzliche Angabe des Verwendungszwecks
und der zulassigen Betriebsbedingungen ist in sicherheitstechnischer Hinsicht nicht zu
verantworten.

Es muss eindeutig erkennbar sein, dass das Produkt fir den genannten Verwendungs-
zweck nur in gasférmigem und/oder flissigem Sauerstoff verwendbar ist. Maximal zu-
lassiger Sauerstoffdruck, maximale Betriebstemperatur sowie eventuell andere Ein-
schrankungen beim Gebrauch missen deutlich angegeben sein.

Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung (BAM)
12200 Berlin, 30. April 2008

| Fachgruppe II.1
"Gase, Gasanlagen”

im Auftrag -
.l [}/}“pf Lo )

Dr. Chr. Binder
L eiter der Arbeitsgruppe

/ /

Arbeitsgruppe
"Sicherer Umgang mit Sauverstoff"

im Auftrag

e

T
7 . (N
Dipl.-Iing. P. Hartwig
Sachbearbeiter

Verteiler: 1. Ausfertigung: SGL Carbon GmbH
2. Ausfertigung: BAM - Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff*
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Anhang 1

Bestimmung der Zindtemperatur in verdichtetem Sauerstoff

Etwa 0,2 g bis 0,5 g des pastdsen oder zerkleinerten festen oder auf Keramikfaser
aufgetragenen flussigen Versuchsmaterials werden in einen mit Chromnickelstahl
ausgekleideten Autoklaven mit einem Volumen von 34 cm?® gegeben. Nach dem
gasdichten VerschlieRen wird der Autoklav mit Sauerstoff bis zum Anfangsdruck
Pa geflllt und induktiv aufgeheizt, wobei die Temperatur fast linear um etwa

110 K/min ansteigt.

Der Temperaturverlauf wird mit Hilfe eines Thermoelementes am Ort der Probe
gemessen. Gleichzeitig wird auch der Druckverlauf mit Hilfe eines Druckauf-
nehmers Uber ein PC-System erfasst. Mit steigender Temperatur erhsht sich
kontinuierlich der Sauerstoffdruck im Autoklaven. Die Entziindung der Probe ist an
einem plotzlichen Druckanstieg und einem mehr oder weniger steilen Temperatur-
anstieg erkennbar. Der bei der ZUndtemperatur vorliegende Sauerstoffenddruck p,
wird berechnet.

Die Angabe des Sauerstoffdrucks p, ist insofern von Bedeutung, als die Zind-
temperatur eines Stoffes druckabhéngig ist. Die Ziindtemperatur sinkt mit
steigendem Sauerstoffdruck.



- Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff* -

Anhang 2

Prifung auf Alterungsbesténdigkeit in verdichtetem Sauerstoff

Eine Probe des Versuchsmaterials mit bekannter Masse wird in einer Chrom-
Nickel-Stahl-Hulse in einem Autoklaven 100 Stunden der Einwirkung verdichteten
Sauerstoffs ausgesetzt. Die Versuchstemperatur liegt in der Regel 25 °C Gber der
Betriebstemperatur.

Bei dieser kinstlichen Alterung wird ermittelt, ob die Probe allmahlich mit Sauer-
stoff reagiert oder sonstige erkennbare Verénderungen auftreten. Kriterien fur eine
Bestéandigkeit gegen Sauerstoff unter den jeweiligen Versuchsbedingungen sind —
unter Berlicksichtigung gewisser Toleranzen — die Beibehaltung der dufleren Be-
schaffenheit der Probe, der Vergleich der Probenmasse und der Zindtemperatur-

werte vor und nach der Alterung.
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Anhang 3

Prifung von Flanschdichtungen fur Sauerstoff-Siahirohrieitungen

Die Prufapparatur besteht aus zwei je etwa 2 m langen Stahlrohren DN 65

PN 160, an die entsprechende Normflansche angeschweiftt sind. Diese werden
unter Verwendung der zu priifenden Dichtung gasdicht geflanscht. Die Dichtung
ist so bemessen, dass sie in das Rohrinnere hineinragt. Die Prifapparatur wird
durch Heizmanschetten auf die jeweils vorgesehene Versuchstemperatur erwéarmt,
die mindestens 50 °C niedriger sein muss als die Zindtemperatur des Dichtungs-
werkstoffs. Die geschlossene Apparatur wird bis zum vorgesehenen Prifdruck mit
Sauerstoff gefiillt und der ins Rohrinnere hineinragende Teil der Dichtung dann
durch einen elektrischen Gluhdraht geziindet. Fir den Fall, dass die Dichtung
elektrisch leitfahig ist, z. B. bei Spiraldichtungen oder Graphitfolien, wird eine nicht
leitfahige Zindpille aus organischem Werkstoff, z. B. PTFE oder Gummi, ver-
wendet, deren Flamme auf die Dichtung einwirkt.

MaBgebend flr die Beurteilung der Dichtung ist ihr Verhalten nach Ziindeinleitung.
Verbrennt die Dichtung mit so heifler Flamme, dass der Brand auf den Stahl Uber-
tragen wird, so gilt die Dichtung als ungeeignet. Sofern nur die ins Rohrinnere hin-
einragenden Teile der Dichtung verbrennen, der Brand nicht auf die Rohrleitung
bzw. auf die Flansche bertragen wird, die Dichtung auch nicht zwischen den
Fianschen weiterbrennt und die Flanschverbindung gasdicht bleibt, gilt die Dichtung
als geeignet. Kann dieses positive Priifergebnis in vier weiteren Versuchen unter
den gleichen Prifbedingungen bestatigt werden, bestehen in sicherheitstechnischer
Hinsicht keine Bedenken gegen eine Verwendung der Dichtung bis zu dem
angewendeten Prifdruck und der vorgegebenen Versuchstemperatur.

Besteht die Flanschdichtung die Priifung dagegen nicht, so wird die Priffung bei
niedrigeren Temperaturen und Sauerstoffdriicken fortgesetzt, bis bei finf Ver-
suchen das oben beschriebene glinstige Ergebnis erhalten wird.
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Anhang 4

Prifung auf Reaktionsfahigkeit mit fiissigem Sauerstoff bei Schlagbeanspruchung

Jeweils etwa 0,5 g des pastenartigen oder zerkleinerten festen Versuchsmaterials
werden in einen schalenférmigen Probenbehélter von 10 mm Héhe und

30 mm Durchmesser und 0,01 mm dickem Kupferblech gegeben. Der Proben-
behaiter wird mit flussigem Sauerstoff gefiillt und der Schlagwirkung eines Fall-
hammers mit einer Masse von 76,5 kg ausgesetzt. Die Fallhthe des Hammers ist
veranderlich. Als Unterlage fur den Probenbehélter dient ein Stahlamboss mit
einem Einsatz aus Chrom-Nickel-Stahl.

Eine Reaktion der zu untersuchenden Probe mit dem flussigen Sauerstoff ist in
der Regel an einer Flammenbildung zu erkennen, die messtechnisch durch
Photoelemente erfasst und auf einem Speicheroszilloskop registriert wird. Es ist
gleichzeitig ein mehr oder weniger heftiger Explosionsknall wahrnehmbar. Durch
Verdndern der Fallhéhe des Hammers wird jene Schlagenergie ermittelt, bei der
gerade noch keine Reaktion eintritt. Dieses Ergebnis muss durch zehn Einzel-
versuche unter gleichen Bedingungen bestatigt werden.

Die Versuche werden abgebrochen, falls bei einer Schlagenergie von 125 Nm
oder weniger, entsprechend einer Fallhéhe des Hammers von 0,17 m, Reaktionen
beobachtet werden. In diesem Fall gilt der Werkstoff sicherheitstechnisch als
ungeeignet far Flissigsauerstoff-Anlagen.



