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Bericht
Uber die Priifung eines Dichtungsmaterials auf Reaktionsfahigkeit mit Sauerstoff

Aktenzeichen 11-2473/2007 |l

Ausfertigung 1. Ausfertigung von 2 Ausfertigungen
1 Auftrag

Auftraggeber SGL Carbon GmbH

Werner-von-Siemens-Stralle 18
86405 Meitingen

Auftrag vom 8. Oktober 2007

Eingegangen am 18. Oktober 2007

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

Eingegangen am 17. Oktober 2007

Priifdatum 23. Januar 2008 bis 27. Mai 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-| (BGI 617-1)
,Liste der nichtmetallischen Materialien, die von der Bun-
desanstalt fur Materialforschung und —priifung (BAM)
zum Einsatz in Anlageteilen flr 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: Méarz 2007.

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

Priifberichte dirfen nur in vollem Wortlaut und ohne Zusatze verdffentlicht werden. Firr veranderte Wiedergabe und
Auszuge ist vorher die widerrufiiche schriftliche Einwilligung der BAM einzuholen. Der Inhalt des Priifberichtes bezieht
sich ausschliefilich auf die untersuchten Gegensténde.

9608

¥ Sicherheit und Zuverléssigkeit in Cherie- und Materialtechnik
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2 Unterlagen und Priifmuster

Die Firma hat folgende Unterlagen und Prifmuster eingereicht:

1 Prifauftrag
1 Sicherheitsdatenblatt
15 Ronden SIGRAFLEX® STANDARD

Durchmesser 140 mm; 2 mm dick
einseitig beschriftet mit SIGRAFLEX® STANDARD

Farbe: grau

3 Platten SIGRAFLEX® STANDARD
Abmessungen: 150 mm x 98 mm x 2 mm
einseitig beschriftet mit SIGRAFLEX® STANDARD
Farbe: grau

3 Priifverfahren und -ergebnisse

3.1 Ziindtemperatur

Das Prifverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.

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

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

3.2 Verhalten bei kiinstlicher Alterung

Das Prufverfahren ist im Anhang 2 beschrieben.

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

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

3.3

Das Prufverfahren ist im Anhang 1 beschrieben.

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

Bei funf Versuchen mit einem Sauerstoffanfangsdruck p, = 49 bar wurde keine Ziindung
des gealterten Dichtungsmaterials SIGRAFLEX® STANDARD bis 500 °C festgestellt.
Der zugehérige Sauerstoffdruck p. betragt etwa 130 bar.

Sowohl bei der gealterten Probe wie bei der nicht gealterten Probe wurden keine
Zundungen bis 500 °C festgestellt.

Flanschpriifung

Das Priifverfahren 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 funf Versuchen mit einem Sauerstoffdruck von 130 bar und einer Temperatur von
200 °C verbrennen nur die ins Rohrinnere hineinragenden Teile des Dichtungsmaterials
SIGRAFLEX® STANDARD innerhalb der lichten Weite des Flansches. Der Brand wird
weder auf den Stahl Ubertragen, noch brennt die Dichtung zwischen den Flanschen. Die
Flanschverbindung bleibt gasdicht.
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3.4 Reaktionsfidhigkeit mit fllissigem Sauerstoff bei Schlagbeanspruchung

Das Prufverfahren ist im Anhang 4 beschrieben.

Ergebnis:
Versuch Fallhéhe Schlagenergie Reaktionen

Nr. [m] [Nm]
1 0,67 500 keine
2 0,67 500 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
12 1,00 750 keine

Bei 1 m Fallhéhe 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® STANDARD wurde bei einem Sauerstoffdruck pe
von 130 bar keine Ziindung des Dichtungsmaterials bis 500 °C festgesteilt.

Bei 225 °C und 130 bar Sauerstoffdruck erwies sich das Dichtungsmaterial SIGRAFLEX®
STANDARD als ausreichend alterungsbestandig. Es wurde keine Veranderung der Masse
festgestellt.

Auf Grund dieser Versuchsergebnisse und der Ergebnisse der Flanschpriifung bestehen
in sicherheitstechnischer Hinsicht keine Bedenken gegen eine Verwendung des Dich-
tungsmaterials SIGRAFLEX® STANDARD 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 Riicksprung oder mit
Nut und Feder, bei folgenden Betriebsbedingungen:

maximale Temperatur | maximaler Sauerstoffdruck
200 °C | 130 bar

Entsprechend dem BAM-Standard “Prifung auf Reaktionsfahigkeit mit flissigem Sauerstoff
bei Schlagbeanspruchung”, beschrieben im Anhang 4, bestehen in sicherheitstechnischer
Hinsicht auch keine Bedenken gegen eine Verwendung des Dichtungsmaterials
SIGRAFLEX® STANDARD in Anlagen und Anlagenteilen fur flissigen Sauerstoff. Da ein
auf den flussigen Sauerstoff ausgelibter Druck keine wesentliche Konzentrationsdnderung
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 Hinweise

Der Inhalt des Priifberichtes bezieht sich ausschlieRlich auf das untersuchte Proben-
material.

Ein in den Handel gebrachtes Produkt, von dem eine Probe auf Eignung fiirr den Einsatz
in Sauerstoff geprift 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
verantworten.

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

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

Fachgruppe II.1 Arbeitsgruppe
"Gase, Gasanlagen" "Sicherer Umgang mit Sauerstoff"
im Auftrag im Auftrag
>

v a
' FH 7 /_,":{'/-" ;’
Dr. Chr. Binder /gipl.-lng. K. Arlt
Leiter der Arbeitsgruppe achbearbeiter

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

Bestimmung der Zundtemperatur in verdichtetem Sauerstoff

Etwa 0,2 g bis 0,5 g des pastdsen oder zerkleinerten festen oder auf Keramikfaser
aufgetragenen fliissigen 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 gefiillt 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 (ber 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 Zundtemperatur vorliegende Sauerstoffenddruck pe
wird berechnet.

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

Prifung auf Alterungsbestandigkeit 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 tber der
Betriebstemperatur.

Bei dieser kiinstlichen Alterung wird ermittelt, ob die Probe allmahlich mit Sauer-
stoff reagiert oder sonstige erkennbare Verédnderungen auftreten. Kriterien fiir eine
Bestandigkeit gegen Sauerstoff unter den jeweiligen Versuchsbedingungen sind —
unter Berlicksichtigung gewisser Toleranzen — die Beibehaltung der duReren Be-
schaffenheit der Probe, der Vergleich der Probenmasse und der Zundtemperatur-
werte vor und nach der Alterung.



- Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff" -

Anhang 3

Prifung von Flanschdichtungen fir Sauerstoff-Stahlrohrleitungen

Die Prufapparatur 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 prifenden Dichtung gasdicht geflanscht. Die Dichtung
ist so bemessen, dass sie in das Rohrinnere hineinragt. Die Priifapparatur 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 Glithdraht gezindet. 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.

MafRgebend fur die Beurteilung der Dichtung ist ihr Verhalten nach Ziindeinleitung.
Verbrennt die Dichtung mit so heifler Flamme, dass der Brand auf den Stahl tber-
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 Uibertragen 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 Prufbedingungen 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 Prufung dagegen nicht, so wird die Prisfung bei
niedrigeren Temperaturen und Sauerstoffdriicken fortgesetzt, bis bei funf Ver-
suchen das oben beschriebene glinstige Ergebnis erhalten wird.
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Anhang 4

Prufung auf Reaktionsfahigkeit mit fliissigem 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-
behélter wird mit fllissigem Sauerstoff gefulit und der Schlagwirkung eines Fall-
hammers mit einer Masse von 76,5 kg ausgesetzt. Die Fallhdhe des Hammers ist
veranderlich. Als Unterlage flr den Probenbehilter dient ein Stahlamboss mit
einem Einsatz aus Chrom-Nickel-Stahl.

Eine Reaktion der zu untersuchenden Probe mit dem flissigen 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 bestatigt werden.

Die Versuche werden abgebrochen, falls bei einer Schlagenergie von 125 Nm
oder weniger, entsprechend einer Fallh6éhe des Hammers von 0,17 m, Reaktionen
beobachtet werden. In diesem Fall gilt der Werkstoff sicherheitstechnisch als
ungeeignet flr Flussigsauerstoff-Anlagen.
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DVGW

CERT
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DVGW

CERT

DIN-DVGW-Baumusterprufzertifikat

DIN-DVGW type examination certificate
PRI R

Anwendungsbereich
field of application

Zertifikatinhaber
owner of certificate

Vertreiber
distributor

Produktart
product category

Produktbezeichnung
product description

Modell

model

Priifberichte
test reports

Priifgrundlagen
test basis

DVGW CERT GmbH ist von der DAkkS nach DIN EN 45011:1998
akkreditierte Stelle fiir die Zertifizierung von Produkten der Energie- und
Wasserversorgung.

DVGW CERT GmbH is an accredited body by DAKkS according to EN

NG-5124CN0276

Registriernummer
registration number

Produkte der Gasversorgung
products of gas supply

SGL CARBON GmbH
Werner-von-Siemens-Str. 18, D-86405 Meitingen

SGL CARBON GmbH
Werner-von-Siemens-Str. 18, D-86405 Meitingen

Schmier-/Dicht-/Betriebsmittel: Flachdichtungswerkstoff auf Basis Graphit
(5124)

Flachdichtungswerkstoff auf Basis Graphit mit Edelstahlfolie

SIGRAFLEX-STANDARD

Baumusterpriifung: 12/150/5124/7 vom 08.10.2012 (EBI)

DIN 3535-6 (01.01.2011)

08.10.2017 / 12-0675-GNE

DVGW CERT GmbH
Zertifizierungsstelle

Josef-Wirmer-Str. 1-3
53123 Bonn

Tel. +49 228 91 88 - 888
Fax +49 228 9188 - 993

www.dvgw-cert.com
info@dvgw-cert.com

(( DAKKS

Deutsche
Akkreditierungsstelle
D-ZE-16028-01-01

45011:1998 for certification of products for energy and water supply industry.
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TZW Karlsruhe
Priifstelle Wasser

PRUFZEUGNIS

Uber die Untersuchung von "Probeplatten Sigraflex® mit Furanharzimpragnierung"” in Anlehnung an die KTW-Leitlinie
des Umweltbundesamtes (UBA)

Hersteller . SGL CARBON GmbH, Meitingen

Art der Proben . impragnierte Graphitqualitat

Bezeichnung der Proben . "Probeplatten Sigraflex® mit Furanharzimpragnierung"
Art der Prifkérper . Probeplatten

Eingang der Proben : 06.08.2010

Probenehmer . Auftraggeber

TZW-Az. : KA 289/10

Untersuchungsergebnisse

1. Rezeptur: wurde unter KC 417/10 vorgelegt und tiberprift

2. Migrationstest:

Kaltwasser 23°C 1.—-3. Tag 4.-6.Tag 7.—-9. Tag Richtwert fir 3. Extraktion
Klarheit, Farbung, Geruch, nicht nennenswert
Geschmack, Schaumbildung nnb arip ik beeinflusst
C-Abgabe [mg C/m?d] 1 2 1 < 125
Clz -Zehrung [mg Clo/m?ad] 31 24 19

D=

Die untersuchten Proben "Probeplatten Sigraflex® mit Furanharzimpragnierung" entsprechen den Anforderungen
in Anlehnung an die KTW-Leitlinie des Umweltbundesamtes (Bgesundhbl. 2005) im Bereich Dichtungen.

Anmerkung:
Die Gliltigkeit dieses Priifzeugnisses richtet sich nach andernorts festgelegten Bestimmungen. Sie endet jedoch
spétestens 5 Jahre nach Ausstellungsdatum.

{' A
\ “ \
Karlsruhe, den 29.09.2010 \\ \k |

Dr. J. Klinger \)
Leiter der Priifstelle

Die Veroffentlichung des Prifzeugnisses — vollstdndig oder in Auszligen — ist ohne ausdriickliche Genehmigung von seiten der Priifstelle
nicht gestattet.

Telefon: +49-(0)721-93163-

Das Technologiezeﬁtrum Wasser ist eine Einrichtung des DVGW Agrésse: TZW Karlsruhe Prifstelle Wasser
Telefax: +49-(0)721-33160

Deutscher Verein des Gas- und Wasserfaches e.V. Wasserwerkstr. 4, 76137 Karlsruhe




@® SGL GROUP

THE CARBON COMPANY

Herstellerbescheinigung
Manufacturer’s Certificate

Die SGL CARBON GmbH als Lieferant der Graphitplatte  nmaterialien

SGL CARBON GmbH as supplier of the graphite plate materials

SIGRAFLEX®
SIGRAFLEX®
SIGRAFLEX®
SIGRAFLEX®
SIGRAFLEX®
SIGRAFLEX®

Basis
Economy
Email
Hochdruck
Standard
Universal

bestatigt, dass diese Materialien der Verordnung (E ~ G) Nr. 1935/2004 tUber

Materialien und Gegenstande, die dazu bestimmt sind , mit Lebensmitteln

in Berlhrung zu kommen, entspricht.

confirms, that these materials comply with the Regulation (EC) No.

1935/2004 on materials and articles intended to come into contact with

food.

Meitingen, 24. Febr. 2014
SGL CARBON GmbH

Arbeitssicherheit und Umweltschutz

Environment, Health and Safety

Dr. Meyer zu Reckendorf
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