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Unterlagen und Priifmuster

Die Firma hat folgende Unterlagen und Prifmuster eingereicht:

1 Prufantrag, Bestellung und

16 Stick  Ronden, @ 140 mm x 2,3 mm dick;

ein Prifmuster besteht aus einer Grundmatrix °SIGRAFLEX HOCHDRUCK (Gra-
phit) auf der beidseitig eine 0,05 mm dicke Edelstahlfolie (Werkstoff-Nr. 1.4401)
aufgebracht ist und die wiederum als auRerste Schicht eine 0,05 mm dicke
PTFE-Schicht (Hostaflon TFM 1700) besitzt;

Farbe: silbergrau;

Bei der Zindtemperaturbestimmung wurden der Werkstoff der Grundmatrix ®SIGRAFLEX
HOCHDRUCK (Graphit) und die PTFE-Folie aus Hostaflon TFM 1700 getrennt unter-
sucht. Bei der PTFE-Folie handelt es sich um eine Kontrolluntersuchung. Das Material ist
bereits im Jahr 1984 unter der Tgb.-Nr.4479/1984; 4-1664 | beurteilt worden.

Zindtemperatur des Werkstoffes “SIGRAFLEX HOCHDRUCK (Graphit)

Bei funf Versuchen mit einem Sauerstoffdruck p, = 53 bar wurde keine Ziindung des
Werkstoffes bis 500 °C festgestellt. Der zugehorige Sauerstoffdruck p, betragt etwa

Bei funf Versuchen mit einem Sauerstoffdruck p, = 54 bar wurde eine Ziindtemperatur
von 467 °C mit einer Standardabweichung von + 2 °C ermittelt. Der zugehorige Sauer-

S Priifverfahren und -ergebnisse
3.1 Ziindtemperatur
Das Prifverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.
3:1.1
Ergebnis:
141 bar.
3.1.2 Zundtemperatur der PTFE-Folie Hostaflon TFM 1700
Ergebnis:
stoffdruck p, betragt etwa 137 bar.
3.2 Verhalten bei kiinstlicher Alterung

Das Prufverfahren ist im Anhang 2 beschrieben.
Ergebnis:
Nach der Alterung des Werkstoffes ®°SIGRAFLEX HOCHDRUCK (Graphit) bei 300 °C und

130 bar Sauerstoffdruck war die Probe augenscheinlich unverandert. Die Probenmasse
hatte sich nicht verandert.
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Bei der Zundtemperaturbestimmung der gealterten Probe wurde bei finf Versuchen mit
einem Sauerstoffdruck p, = 53 bar keine Ziindung des Werkstoffes bis 500 °C festge-
stellt. Der zugehorige Sauerstoffdruck p, betragt etwa 141 bar.

Flanschpriifung

3.4

Das Prifverfahren ist im Anhang 3 beschrieben.
Ergebnisse:

Die Prifung des Dichtungswerkstoffes ® SIGRAFLEX MF (V...11Z3MF) bei 130 bar Sau-
erstoffdruck und 250 °C ergab, dass nur die ins Rohrinnere hineinragenden Teile der
Dichtung innerhalb der lichten Weite des Flansches verbrennen; der Brand wird weder auf
den Stahl ubertragen, noch brennt die Dichtung zwischen den Flanschen. Die Flansch-
verbindung blieb gasdicht. Darauf wurde der Versuch bei 130 bar und 250 °C noch vier-
mal wiederholt. Auch hierbei wurde das gleiche Ergebnis wie zuvor erhalten.

Reaktionsféhigkeit mit fllissigem Sauerstoff bei Schlagbeanspruchung

Das Prufverfahren ist im Anhang 4 beschrieben.
Ergebnisse:
Bei 1,0 m Fallhdhe des Hammers (Schlagenergie 750 Nm) konnten bei zehn Einzelver-

suchen weder Explosionen noch sonstige Reaktionen des Werkstoffes mit dem flussigen
Sauerstoff beobachtet werden.

Zusammenfassung und Beurteilung

Die Versuche haben ergeben, dass eine Entziindung des Werkstoffes ®“SIGRAFLEX
HOCHDRUCK (Graphit) in verdichtetem Sauerstoff bis 500 °C bei einem Sauerstoffdruck
von 141 bar nicht eintritt.

Bei 300 °C und 130 bar Sauerstoffdruck erwies sich der Werkstoff als ausreichend alte-
rungsbestandig.

Die Versuche der PTFE-Folie Hostaflon TFM 1700 haben eine Zindtemperatur von
(467 + 2) °C bei einem Sauerstoffdruck von 137 bar ergeben. Die geforderte Sicherheits-
spanne zwischen Betriebstemperatur und Ziindtemperatur von 100 °C wird eingehalten.

Aufgrund der Priufergebnisse bestehen in sicherheitstechnischer Hinsicht keine Bedenken
gegen eine Verwendung des Dichtungswerkstoffes ® SIGRAFLEX MF (V...11Z3MF) zum
Abdichten von Flanschverbindungen aus Kupfer, Kupferlegierungen oder Stahl fur gas-
formigen Sauerstoff, und zwar sowohl in Flanschen mit glatter Dichtleiste als auch in
Flanschen mit Vor- und Ricksprung oder mit Nut und Feder, bei folgenden Betriebsbe-
dingungen:

Temperatur maximaler Sauerstoffdruck
bis 250 °C bis 130 bar
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Aufgrund der Prifergebnisse bestehen in sicherheitstechnischer Hinsicht auch keine Be-

denken gegen eine Verwendung von ®SIGRAFLEX MF (V...11Z3MF) in Anlagen und An-
lagenteilen fir flissigen Sauerstoff. Da ein auf den flissigen Sauerstoff ausgetibter Druck
keine wesentliche Konzentrationsanderung bewirkt, also auch keinen merklichen Einfluss
auf die Reaktionsfahigkeit des Dichtungsmaterials hat, ist eine Begrenzung auf einen be-

stimmten Druckbereich nicht erforderlich.

5 Hinweise

Die Gultigkeit dieser Beurteilung endet sofort, wenn die Zusammensetzung des unter-
suchten Materials verandert wird. Sie endet spatestens am 31. Januar 2013. Eine Ver-
langerung Uber dieses Datum hinaus ist mdglich, wenn der Antragsteller zum genannten
Zeitpunkt schriftlich bestatigt, dass das Produkt dann noch identisch ist mit dem zu die-
ser Beurteilung eingereichten Material.

In den Handel gebrachte Produkte, die von uns auf Eignung fir den Einsatz in Sauer-
stoff geprift worden sind, mussen entsprechend unserer Beurteilung im
BAM-Prufbericht gekennzeichnet werden. D. h., der Hinweis allein auf einem Produkt,
dass eine BAM-Prifung erfolgte und/oder das Anflihren unserer Tagebuch-Nr. ohne
zusatzliche Angabe des Verwendungszwecks und der zulidssigen Betriebsbedingungen
ist in sicherheitstechnischer Hinsicht nicht zu verantworten.

Es muss eindeutig erkennbar sein, dass das Produkt fir den genannten Verwendungs-
zweck in gasformigem und/oder flissigem Sauerstoff verwendbar ist. Maximal zuléassiger
Sauerstoffdruck, maximale Betriebstemperatur sowie eventuell andere Einschrankungen
beim Gebrauch mussen deutlich angegeben sein.

Bundesanstalt fiir Materialforschung und -priifung (BAM)
12200 Berlin, 27. Januar 2003

Fachgruppe II.1 Laboratorium I1.13
"Gase, Gasanlagen" "Gaseinrichtungen, Sauerstoff"
im Al.;ftrag im Auftrag
' 4, 7
At V&
Dr. ﬁnder 'bsl.-lng. K. Arlt
Laberleiter achbearbeiterin
Verteiler: 1. Ausfertigung: SGL TECHNOLOGIES GmbH

2. Ausfertigung: BAM — 11.13, Dr. Binder
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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 Keramik-
faser aufgetragenen flussigen Versuchsmaterials werden in einen mit Chromni-
ckelstahl ausgekleideten Autoklaven (Rauminhalt etwa 34 cm?®) gegeben. Nach
dem gasdichten VerschlieRen wird der Autoklav mit Sauerstoff bis zum Druck
pa gefullt und in einer Niederfrequenz-Erwarmungsanlage 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 und durch einen Kompensationsschreiber registriert. Gleichzeitig
wird auch der Druckverlauf mit Hilfe eines Druckaufnehmers gemessen und
registriert. Mit steigender Temperatur erhoht sich kontinuierlich der Sauerstoff-
druck im Autoklaven. Die Entziindung der Probe ist an einem plotzlichen steilen
Temperatur- und Druckanstieg erkennbar. Der bei der Ziindtemperatur vorlie-
gende Sauerstoffdruck p. wird berechnet.

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

Prifung auf Alterungsbestéandigkeit in verdichtetem Sauerstoff

Eine abgewogene Probe des Versuchsmaterials wird in einer Chrom-Nickel-
Stahl-Hulse in einem Autoklaven 100 Stunden bei erhdhter Temperatur der
Einwirkung verdichteten Sauerstoffs ausgesetzt. Die Versuchstemperatur liegt
in der Regel 100 °C unterhalb der Ziindtemperatur.

Bei dieser kunstlichen Alterung wird ermittelt, ob die Probe allmahlich mit Sau-
erstoff reagiert oder sonstige erkennbare Veranderungen auftreten. Kriterien fur
eine Bestandigkeit gegen Sauerstoff unter den jeweiligen Versuchsbedingun-
gen sind - unter Beriicksichtigung gewisser Toleranzen - die Beibehaltung der
aulleren Beschaffenheit der Probe, der Probenmasse und des Wertes der
Zundtemperatur nach der Alterung.
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Anhang 3

Prtfung von Flanschdichtungen fiir Sauerstoff-Stahlrohrleitungen

Die Prufapparatur besteht im wesentlichen aus zwei je etwa 2 m langen Stahl-
rohren DN 65 PN 160, an die entsprechende Normflansche angeschweilt sind.
Unter Verwendung der zu priufenden Dichtung werden beide Rohrabschnitte
gasdicht geflanscht. Die Dichtung ist so bemessen, daB sie in das Rohrinnere
hineinragt. Die Prifapparatur wird durch Heizmanschetten auf die jeweils vor-
gesehene Versuchstemperatur erwarmt, die mindestens 50 °C niedriger ist als
die Zundtemperatur des Dichtwerkstoffs. Nach dem VerschlieRen wird die Ap-
paratur bis zum vorgesehenen Prifdruck mit Sauerstoff geflillt und der ins
Rohrinnere hineinragende Teil der Dichtung durch einen elektrischen Glihdraht
gezundet. Fur den Fall, dald die Dichtung elektrisch leitfahig ist, z. B. bei Spiral-
dichtungen oder Graphitfolien, wird eine nicht leitfahige Zindpille aus organi-
schem Werkstoff (PTFE, Gummi) verwendet, dessen Flamme auf die Dichtung
einwirkt.

MaRgebend fur die Beurteilung der Dichtung ist ihr Verhalten nach Ziindeinlei-
tung. Verbrennt die Dichtung mit so heifRer Flamme, daR der Brand auf den
Stahl Ubertragen wird (meist wird hierbei ein Teil der Prifapparatur zerstort), so
gilt die Dichtung von vornherein als ungeeignet. Sofern nur die ins Rohrinnere
hineinragenden Teile der Dichtung verbrennen, der Brand jedoch nicht auf die
Rohrleitung bzw. auf die Flansche Ubertragen wird und die Dichtung auch nicht
zwischen den Flanschen weiterbrennt, bestehen in sicherheitstechnischer Hin-
sicht keine Bedenken gegen eine Verwendung der Dichtung bis zu dem ange-
wendeten Prifdruck und der vorgegebenen Temperatur.

Dieses gunstige Ergebnis mul} auch bei viermaliger Wiederholung des Ver-
suchs bestatigt werden. Zeigt sich dagegen, dal die Flanschverbindung wan-
rend des Versuchs undicht wird, z. B. durch Erweichen oder Weiterbrennen der
Dichtung zwischen den Flanschen, mul} die Priifung bei niedrigeren Tempera-
turen und Sauerstoffdriicken fortgesetzt werden, bis bei finf Versuchen das
oben beschriebene gunstige Ergebnis erhalten wird.
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Anhang 4

Prufung auf Reaktionsfahigkeit mit flussigem Sauerstoff bei Schlagbeanspru-
chung

Jeweils etwa 0,5 g des flissigen oder zerkleinerten festen Versuchsmaterials
werden in einen schalenférmigen Probenbehélter (h = 10 mm, d = 30 mm) aus
0,01 mm dickem Kupferblech gegeben, mit flissigem Sauerstoff Uberschittet
und der Schlagwirkung eines Fallhammers (Masse = 76,5 kg) ausgesetzt. Die
Fallhdhe des Hammers ist veranderlich. Als Unterlage fiir den Probenbehélter
dient ein StahlamboR mit einer Auflageplatte aus Chrom-Nickel-Stahl. Der Am-
boR, der etwa die achtfache Masse des Fallhammers hat, wird von vier, auf den
Stahlrahmen des Versuchsgerats aufgesetzten, Dampfungselementen getra-
gen. Das Versuchsgerat selbst steht auf einem Betonfundament.

Eine Reaktion der zu untersuchenden Probe mit dem fliissigen Sauerstoff ist in
der Regel an einer Flammenbildung und einem mehr oder weniger heftigen
Explosionsknall erkennbar. Durch Verandern der Fallhéhe des Hammers wird
jene Schlagenergie ermittelt, bei der gerade noch keine Reaktion eintritt. Die-
ses Ergebnis mul} bei zehnmaliger Ausfuihrung des Versuchs unter gleichen
Bedingungen bestatigt werden.

Die Versuche werden abgebrochen, falls bei einer Schlagenergie von 125 Nm
oder weniger (entsprechend einer Fallhthe des Hammers von 0,17 m oder we-
niger) Reaktionen beobachtet werden. In diesem Fall gilt der Werkstoff sicher-
heitstechnisch als ungeeignet fur Flissigsauerstoff-Anlagen.



