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Uber die Prifung eines Dichtungsmaterials auf Reaktionsfahigkeit mit Sauerstoff
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1. Ausfertigung von 2 Ausfertigungen

SGL Carbon GmbH
Werner-von-Siemens-Stralle 18
86405 Meitingen

8. Oktober 2007

18. Oktober 2007

Dichtungsmaterial SIGRASEAL® (1,5 m® Platte) fiir den
Einsatz als Flachdichtung in Flanschverbindungen an/in
Anlagen oder Anlagenteilen fur gasférmigen Sauerstoff
bei 130 bar und Temperaturen bis 200 *C und fir
fllssigen Sauerstoff.

BAM-Auftrags-Nr. 11.1/49 045

17. Oktober 2007

30. Januar 2008 bis 29. Mai 2008

BAM - Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff®,
Haus 41, Raum 073

DIM EN 1797:2002-02
Kryo-Behélter - Vertraglichkeit van Gas/Werkstoffen

Anhang vom Merkblatt M0O34-1 (BGI 617-1)
«Liste der nichtmetallischen Materialien, die von der
Bundesanstalt fir Materalforschung 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
Betreiban van 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.

Priftarichia dilfen fur in wollem Worflaut und ohne Zusiize veeblanllchl werden, For varnderte Wisdargabs und
Ausziige it voites dis widsmuliche schiifliche Einwiligung der BAM einpuhalen Dar inbail des Frilerichies Bageht
gich susschiielich auf die unhersuchien Gagenetinde.

M Sicherhsit und Zuveridssigkeit in Cherme- und Matersitechnik

PRUFBERICHT

Bundesanstalt fir
Materialforschung
ured -priffung
12500 Berdn

Telafon: 020581 04-0
Tedafax: 0 3046 11 2020
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2 Unterlagen und Priifmuster

Die Firma hat folgende Unterlagen und Prifmuster eingereicht:

1 Prifauftrag
1 Sicherheitsdatenblatt

15 Ronden SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) mit Spieflblecheinlagen aus
Edelstahlblech
Durchmesser 140 mm; 2 mm dick
einseitig beschriftet mit SIGRASEAL®
Farbe: grau

3 Platten SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) mit Spielblecheinlagen aus
Edelstahlblech
Abmessungen: 150 mm x 98 mm x 2 mm
einseitig beschriftet mit SIGRASEAL®
Farbe: grau

3 Priifverfahren und -ergebnisse

3.1 Ziindtemperatur

Das Prifverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.

Ergebnis:
Versuch Nr. Sauerstoffdruck Sauerstoffdruck Zandtemperatur
Pa [bar] Pe [bar] [°C]
1 49 130 > 500
2 49 132 > 500
3 49 130 > 500
4 49 131 > 500
5 49 131 > 500

Bei funf Versuchen mit einem Sauerstoffanfangsdruck p, = 49 bar wurde bis 500 °C
keine Ziindung festgestellt. Der zugehérige Sauerstoffdruck p. betrégt etwa 130 bar.

3.2 Verhalten bei kiinstlicher Alterung

Das Priifverfahren ist im Anhang 2 beschrieben.

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

Nach der Alterung des Dichtungsmaterials SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) bei 225 °C und
130 bar Sauerstoffdruck war die Probe augenscheinlich unverindert. Die Probenmasse
blieb ebenfalls unverandert.
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3.2.1 Ziindtemperatur nach Alterung

Das Prufverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.

Ergebnis:
Versuch Nr. Sauerstoffdruck Sauerstoffdruck Zundtemperatur
Pa [bar] Pe [bar] [*C]
1 49 131 > 500
2 49 130 > 500
3 49 132 > 500
4 49 131 > 500
5 49 132 > 500

Bei finf Versuchen mit einem Sauerstoffanfangsdruck p, = 49 bar wurde keine Ziindung
des gealterten Dichtungsmaterials SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) bis 500 °C festgestelit.
Der zugehérige Sauerstoffdruck p, betrégt etwa 130 bar.

Sowohl bei der gealterten Probe wie bei der nicht gealterten Probe wurden keine

Zundungen bis 500 °C festgestellt.

3.3 Flanschpriifung

Das Prufverfahren 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 innerhalb

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
SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) innerhalb der lichten Weite des Flansches. Der Brand wird
weder auf den Stahl Gbertragen, noch brennt die Dichtung zwischen den Flanschen. Die
Flanschverbindung bleibt gasdicht.
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3.4 Reaktionsfihigkeit mit flissigem Sauerstoff bei Schlagbeanspruchung

Das Prifverfahren ist im Anhang 4 beschrieben.

Ergebnis:
Versuch Fallhdhe Schlagenergie Reaktionen
Nr. [m] [Nm]
1 0,67 500 Reaktion
2 0,50 375 keine
3 0,50 375 keine
4 0,50 375 keine
5 0,50 375 keine
6 0,50 375 keine
7 0,50 375 keine
8 0,50 375 keine
9 0,50 375 keine
10 0,50 375 keine
11 0,50 375 keine

Bei 0,5 m Fallhéhe des Hammers (Schlagenergie 375 Nm) konnten bei zehn Einzelver-
suchen weder Explosionen noch sonstige Reaktionen des nichtmetallischen Materials
mit dem flissigen Sauerstoff beobachtet werden.

4 Zusammenfassung und Beurteilung

Fiur das Dichtungsmaterial SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) wurde bei einem Sauerstoffdruck
Pe von 130 bar keine Ziindung des Dichtungsmaterials bis 500 °C festgestellt.

Bei 225 °C und 130 bar Sauerstoffdruck erwies sich das Dichtungsmaterial SIGRASEAL®
(1,5 m? Platte) als ausreichend alterungsbestandig. Es wurde keine Veranderung der
Masse festgestelit.

Auf Grund dieser Versuchsergebnisse und der Ergebnisse der Flanschpriifung bestehen
in sicherheitstechnischer Hinsicht keine Bedenken gegen eine Verwendung des Dich-
tungsmaterials SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) zum Abdichten von Flanschverbindungen
aus Kupfer, Kupferlegierungen oder Stahl fur gasférmigen Sauerstoff, und zwar sowohl in
Flanschen mit glatter Dichtleiste als auch in Flanschen mit Vor- und Rucksprung oder mit
Nut und Feder, bei folgenden Betriebsbedingungen:

maximale Temperatur | maximaler Sauerstoffdruck
200°C | 130 bar

Entsprechend dem BAM-Standard “Priiffung auf Reaktionsfahigkeit mit fllissigem Sauerstoff
bei Schlagbeanspruchung”, beschrieben im Anhang 4, bestehen in sicherheitstechnischer
Hinsicht auch keine Bedenken gegen eine Verwendung des Dichtungsmaterials
SIGRASEAL® (1,5 m? Platte) in Anlagen und Anlagenteilen flr flussigen Sauerstoff. Da ein
auf den flissigen Sauerstoff ausgetibter Druck keine wesentliche Konzentrationsénderung
bewirkt, also auch keinen merklichen Einfluss auf die Reaktionsfahigkeit des Dichtungs-
materials hat, ist eine Begrenzung auf einen bestimmten Druckbereich nicht erforderlich.
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5 Hinweisa

Der Inhalt des Priifberichtes bezieht sich ausschlieitlich auf das untersuchte Proben-
material,

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

Das Anfuhren unserer Tagebuch-Nr. ohne zusétzliche Angabe des Verwendungszwecks

und der zuldssigen Betriebsbedingungen ist in sicherheitstechnischer Hinsicht nicht zu
varantworten.

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

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

Fachgruppe I1.1 Arbeitsgruppe
"Gase, Gasanlagen" "Sicherer Umgang mit Sauerstoff”
im A im Auftrag
7% e
Dr. ChrsBihder Dipl.-Ing. K. Arlt
Leiter der Arbeitsgruppe Sachbearbeiter
Verneiler: 1. Awusfertigung: SGL Carbon GmbH

2. Ausfertigung: BAM - Arbeitsgruppe Sicherer Umgang mit Sauerstoff'



- Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff* -

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 flissigen Versuchsmaterials werden in einen mit Chromnickelstahl
ausgekleideten Autoklaven mit einem Volumen von 34 cm?® gegeben. Nach dem
gasdichten VerschlieBen 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 {iber ein PC-System erfasst. Mit steigender Temperatur erhéht sich
kontinuierlich der Sauerstoffdruck im Autoklaven. Die Entziindung der Probe ist an
einem plétzlichen Druckanstieg und einem mehr oder weniger steilen Temperatur-
anstieg erkennbar. Der bei der Ziindtemperatur vorliegende Sauerstoffenddruck pe
wird berechnet.

Die Angabe des Sauerstoffdrucks p. ist insofern von Bedeutung, als die Ziind-
temperatur eines Stoffes druckabhangig ist. Die Zindtemperatur sinkt mit
steigendem Sauerstoffdruck.
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Anhang 2

Prufung auf Alterungsbestéandigkeit 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 uber der
Betriebstemperatur.

Bei dieser kinstlichen Alterung wird ermittelt, ob die Probe allmahlich mit Sauer-
stoff reagiert oder sonstige erkennbare Veranderungen auftreten. Kriterien fiir eine
Bestandigkeit gegen Sauerstoff unter den jeweiligen Versuchsbedingungen sind ~
unter Beriicksichtigung gewisser Toleranzen — die Beibehaltung der dufleren Be-
schaffenheit der Probe, der Vergleich der Probenmasse und der Ziindtemperatur-
werte vor und nach der Alterung.
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Anhang 3

Prifung von Flanschdichtungen fiir Sauerstoff-Stahlrohrieitungen

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

PN 160, an die entsprechende Normflansche angeschweifdt 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 erwarmt,
die mindestens 50 °C niedriger sein muss als die Zundtemperatur des Dichtungs-
werkstoffs. Die geschlossene Apparatur wird bis zum vorgesehenen Priifdruck mit
Sauerstoff gefiillt und der ins Rohrinnere hineinragende Teil der Dichtung dann
durch einen elektrischen Glihdraht geziindet. Fur den Fall, dass die Dichtung
elektrisch leitfahig ist, z. B. bei Spiraldichtungen oder Graphitfolien, wird eine nicht
leitfahige Zundpille aus organischem Werkstoff, z. B. PTFE oder Gummi, ver-
wendet, deren Flamme auf die Dichtung einwirkt.

MaRgebend fur die Beurteilung der Dichtung ist ihr Verhalten nach Ziindeinleitung.
Verbrennt die Dichtung mit so heiBer Flamme, dass der Brand auf den Stahl tiber-
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 Ubertragen wird, die Dichtung auch nicht zwischen den
Flanschen weiterbrennt und die Flanschverbindung gasdicht bleibt, gilt die Dichtung
als geeignet. Kann dieses positive Priifergebnis in vier weiteren Versuchen unter
den gleichen Prifbedingungen bestéatigt 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 Prifung dagegen nicht, so wird die Prifung bei
niedrigeren Temperaturen und Sauerstoffdriicken fortgesetzt, bis bei funf Ver-
suchen das oben beschriebene glinstige Ergebnis erhalten wird.
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Anhang 4

Prafung auf Reaktionsféhigkeit mit flissigem Sauerstoff bei Schlagbeanspruchung

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

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

Eine Reaktion der zu untersuchenden Probe mit dem fliissigen 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
Veréndern 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 bestitigt 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 flr Flissigsauerstoff-Anlagen.



