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Type Approval Certificate

This Is to cerlify that the undemoted product(s) hasthave been tested in accordance with
the relevant requirements of the GL Type Approval System.

Certificate No.
Company

Product Description
Type

Emironmental Category

Technical Data /
Range of Application

Test Standard

Documents

Ramarks

Walid wntil

Fage 1 of 1

File Mo,  I.C.09
Hamburg, 2008-11-17

Germanischer Lloyd

82799 - 93 HH

S5GL TECHNOLOGIES GmbH
Werner-von-Siemans-Sirafe 18
86405 Meitingen, GERMANY

SIGRAFLEX METAL - REINFORCED IMPREGNATED GRAPHITE SHEETS

SIGRAFLEX UNIVERSAL

Mone

TECHNICAL DATA

Graphite bulk density: 1.0 [glem?] (+1- 5 [%])

Ash content (DIN 51 903): =<2 %]

Chloride conbent: =< 50 [ppm]

Thickness of gasket sheets: 1 [mm] fa & [mm]

Thickness of reinforcing sheets: 0.1 [mm] (DIN material no. 1.4401)

{1 or 2 reinforcing sheets depending on total thickness of gaskets)

RANGE OF APPLICATION
The gaskets may be used under consideration of the mechanical and physical

properties as well as tha chemical resistance as follows:

« Ship's piping systems including cargo lines on Chemical and Gas Tankers
carrying propylene oxide and midtures of ethylene [ propylen oxide.

« Maximum allowable working pressure and temperature according to the spe-

cification of the manufacturer.
The selection of the gaskets for the corresponding service and the right in-
slallation are to be in accordance with the instructions of the manufacturer,

* ASTM and DIN

» Test Report BAM - Ref. No. 4.2-838/89 dated 27.03.1990
* Quality Assurance Manual
* Technical Catalogues

Hone

201 3-04-35

Type Approval Symbol @
._ Y 3
i\ fﬁt‘»&{‘. é[ff{tﬂ_ AP an

Hanspater Raschie Peter Glergan

This cedificate is Bswed on B basis of “Guidaines for ihe Performance of Type Approvals Pa 1, Precedurs®.




Commandant 2100 Second Strest SW

U.S. Coast Guard Washington, DC 20593-0001
Staff Symbol: G-MTH-1
Phone:  (202) 267-1217
FAX; (202) 267-4816

U.S. Department
of Transportation

United States
Coast Guard

16703/46-153

Frau Mechen 59 2 8 .

Sigri Great Lakes Carbon GmbH
Postfach 1193

D-86400 Meitingen

GERMANY

Subj: SIGRAFLEX gaskets

Ref: (a) Our letter, 16703/46-153, of 24 May 1993
(b) Your letter of 22.07.1993, ref. HLE 5/Mec

Dear Frau Mechen:

This letter amends reference (a), in which we accepted the
subject gaskets for alkylene oxide service, by extending our
acceptance to a new version of SIGRAFLEX gaskets. In addition,
we are providing the clarification that you requested in
reference (b). As was the case for our earlier acceptance, the
new acceptance depends on testing by the Bundesanstalt fir
Materialforsuchung und -Priifung (BAM).

The specific gaskets that we accept, based on BAM testing, are:

GASKET NAME BAM DIARY NUMBER
SIGRAFLEX-V(100-400)"10C2 ) 4-1750/81
SIGRAFLEX-UNIVERSAL, V(100-400)10C2I 4.2-838/89
SIGRAFLEX-HIGH PRESSURE, V(050-400) 11zZ3I 4.2-159/92 (w/

supplement of
%4.Jun.93)

* =)
The numbers in parentheses show the range of acceptable thicknesses (x 10 m) for the gaskets.

Our acceptance means that the SIGRAFLEX gaskets listed above
satisfy the requirements in Title 46, Code of Federal Regulations
(46 CFR) section 153.530 for alkylene oxide service allowed under
46 CFR 153.900. A copy of 46 CFR 153.530 is being sent to
Germanischer Lloyd at your request.

Sincerely,

4 '
2;./3. LDRIDGE
o lfommahder, U.S. Coast Guard
Chief, Hazardous Materials Branch
Marine Technical and Hazardous
Materials Division
By direction of the Commandant

Encl: (1) 46 CFR 153.530

Copy: Marine Safety Center (G-MSC-3)
Germanischer Lloyd (w/ copy of 46 CFR 153.530)
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ZERTIFIKAT & CERTIFICATE &

Industrie Service

Bescheinigung

@® SGL GROUP

THE CARBON COMPANY

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

Hiermit wird beschainigt, dass die u. g. Dichtungen der oben genannten Firma in Anlehnung an
die Ausblassicharheit (VDIZZ00) Gberprift und anerkannt wurden. Einzelheiten sind dem
entsprechendean Untersuchungsbericht, A.-Nr. 450696 zu entnehmen.

Das Produkt erfilllt die Anforderungen:

= Ausgangsflachenpressung (o = 30 MPa)
= Ausblassicherheit Klagse C
=  TRwS Ausblassicherheit nach TUV-Prifanweisung > 2,5 * Pma

Grundlage des Zertifikats ist die Prifanweisung zur Ausblassicherheit hinsichtlich des
Eignungsnachweizses von Flanschdichtungen des Instituts for Kunststoffe

Voraussetzung hierfir ist die Verwendung wvon Flanschsystemen aus Stahl, welche die
Mindestflachenpressung im Einbau erreichen oder (berschreiten sowie unterhalb der maximal
Zulgssigen Temperatur und des maximal zuldssigen Innendrucks betrieben werden,

Produktbeschreibung:

- Sigraflex Universal Pro

- Sigraflex Universal

- Sigraflex Hochdruck

- Sigraflex Hochdruck Pra

- Sigraflex Select

= Sigraflex MF

Ausblassicherheit:

Klasse A, mit 100 bar Innendruck bei Restflachenpressung nach Auslagerung

Klasse B, mit 100 bar Innendruck bei Mindestflachenpressung im Betriebszustand Qame,
entspricht ca. 13 Nimm?

Klasse C, mit 100 bar Innendruck, Mindestflachenpressung um 25% reduziert, entspricht
ca. 10 Nfmm?®

Diese Bascheinigung ist gliltig bis August 2012

Minchen, den 12.08.2008

TOW SUD Industrie Service GmbH
Institut fir Ku offe




TUV NEDERLAND BV.

SOBA TEST INSTITUTE
Nusterweg 125

6136 KT SITTARD

REGISTRATION / CERTIFICATE N 93.087.39B

TUV Nederland B.V./Division SOBA Test Institute

hereby grants : SGL-CARBON GmbH
Werner von Siemens Strasse 18
D - 86405 MEITINGEN

the right to publish this certificate verbatim and unabridged,

considering the succesful testing by TUV Nederland B.V. in compliance with the
British Standard 6755; Part 2; 1987; "fire type-testing requirements"

including amendments up till N°, 6712; 1991,

The Flange-leak rates applied are the External-leak rates of the forementioned standard.

TESTGASKETS
GASKET TYPE : SIGRAFLEX UNIVERSAL with inner eyelet.
Grade V20010C2I with perforated stainless steel insert
Nominal Diameter : DN 15, DN 32, DN 80, DN 200 and DN 400
Pressure Rating : ANSI Class 150
Gasket Material : Graphite with perforated stainless steel sheet reinforcement
Gasket Insert : 0.1mm perforated stainless steel 1.4401
Inner Eyelet : 1.4571, 0.15mm
Purity : According DIN 51903
Chloride : <50 ppm

Testflange Material : 1.4571
Testflange Bolts/Nuts : A4 70/ A4 80
Date of Testing : 14-10-1993
Report N°. : B93.087.39B

QUALIFICATION RANGE

This certificate represents the validity for gaskels qualified as:
GASKET TYPE : SIGRAFLEX UNIVERSAL with inner eyelet,
Grade V20010C2I with perforated stainless steel insert
Qualified Sizes : DN 15 and larger
(NPS 4" and larger)
Qualified Pressure Ratings : ANSI Class 150 and Class 300
(PN 16, PN 25 and PN 40)

Sittard. 01-11-1993
TUV Nederland B.V.

SOBA Test Institute '
L

Ing. J.Kesting, Ma




Bericht ’> ‘

Uber die Prifung eines Dichtungsmaterials auf Reaktionsfahigkeit mit Sauerstoff

Aktenzeichen

Ausfertigung

1 Auftrag
Auftraggeber

Auftrag vom

Eingegangen am

Priif-/
Versuchsmaterial

Eingegangen am

Priifdatum

Priifort

Priifung geman

11-2473/2007 IV

1. Ausfertigung von 2 Ausfertigungen

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

8. Oktober 2007

18. Oktober 2007

Dichtungsmaterial SIGRAFLEX®™ UNIVERSAL 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
flissigen Sauerstoff.

BAM-Auftrags-Nr. 11.1/49 045

17. Oktober 2007

18. Februar 2008 bis 21. April 2008

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

DIN EN 1797:2002-02
Kryo-Behalter — Vertraglichkeit von Gas/MWerkstoffen

Anhang vomn Merkblatt M034-1 (BGI 617-1)
.Liste der nichtmetallischen Materialien, die von der
Bundesanstalt fiir Materialforschung und —priifung (BAM)
zum Einsatz in Anlageteilen fiir 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 Dricke sind Uberdriicke.
Dieser Prifbericht besteht aus Blatt 1 bis 5§ und den Anhéngen 1 bis 4.

Profberichte diren nur in vollem Worlaut und ohne Zusatze verdffentiicht werden, Fir veranderte Wiadergabe und
Ausalige st vorher die widerrufliche schrifliche Einwilligung der BAM einzubolen. Der Inkalt des Prifoerichtes beziehl
sich ausschlieilich auf die untersuchien Gegensténde,

Q08

H Sicherhait und Zuvedassigkeit in Chemig- und Materialtechnils

012200 Berlin
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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] [°Cl
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 Massenénderung
[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 Dichtungsmateriais
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 Veranderung 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 flissigem 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 flir 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 Sauerstoff"

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*



- 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 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.



- Arbeitsgruppe , Sicherer Umgang mit Sauerstoff* -

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 erwarmt,
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 fir 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.



- Arbeitsgruppe ,Sicherer Umgang mit Sauerstoff" -

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.



Federal Institute for Materials Research and Testing
Laboratory .22
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At the request from November 27, 1989 of the firm Sigri GmbH ethylene oxide and
1,2-propylene oxide were investigated for their chemical stability in contact whith a
sealing material at the Federal Institute for Material Research and Testing (BAM).
According to the specification by the applicant the material is a laminated graphite rolied
with a filling material consisting of stainless steel pike sheet.

By warm storage tests at 60°C it was established that there are no objections against
using the sealing material in contact with ethylene oxide and 1,2-propylene oxide,
respectively, up to 60°C. The proportion of polymerisate was approximately the same in
the samples of ethylene oxide and 1,2-propylene oxide, respectively, stored in contact
with the sealing material and in the samples of ethylene oxide and 1,2-propylene oxide
stored whithout additive [1].

The retait name of the sealing material was "SIGRAFLEX V(100-400)10C21", later
changet to "SIGRAFLEX-UNIVERSAL V(100-400)10C2l" {2].

On the part of the BAM there are no objections to change the retail name to SIGRAFLEX-

UNIVERSAL provided that the composition of the sealing material is identical whith that of
the sealing material “SIGRAFLEX V(100-400)10C2I" investigatet at the BAM [1].
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On the part of the BAM there are no objections against the use of the report about the
investigation of the chemical stability of ethylene oxide and 1,2-propylene oxide in the

presence of the sealing material "SIGRAFLEX V{100-400)10C21* - now called
SIGRAFLEX-UNIVERSAL - by SGL-TECHNIK GmbH.

[1] Report of the Federal Institute for Materials Research and Testing, Laboratory 4.21
to Diary-No. 4.2-383/89 from March, 27, 1990 about the investigation of the chemical
stability of ethylene oxide and 1,2-propylene oxide in the presence of the sealing
material "SIGRAFLEX V(100-400)10C2I"

{2] Enclose to the letter of the Federal Institute for Materials Research and Testing,
Laboratory 4.21 to Diary-No. 4.2-843/92 from January, 18, 1993.
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Chemische Bestandigkeit von Etylenoxid 4 1.2-P e id
Anwesenheit des Dichtungsmaterials
STCRAFLEX-UNIVERSAL V 100-400)10C21

Auf Antrag der Firma SIGRI GmbH vom 27.11.89 wurde in der
Bundesanstalt fiir Materialforschung und —-prifung (BaM) die che-
mische Bestidndigkeit von Ethylenoxid und 1,2-Propylenoxid bei
Anwesenheit eines Dichtwerkstoffes, der nach Angaben der
Antragstellerin aus Graphitlaminat, welches mit einer Edelstahl-

SpieBblecheinlage verwalzt ist, bestand, untersucht.

Warmlagerversuche bei 60°C erbrachten den Nachweis der Unbe-
denklichkeit diesen im Kontakt mit Ethylenoxid bzw. 1,2-Propy-
lenoxid bis zu einer Temperatur von 60°C zu verwenden. Der
Anteil an Abdampfriickstand bei dem im Kontakt mit dem 0.a.
Dichtwerkstoff gelagerten Ethylenoxid war geringfiigig hdéher als
pbei dem ohne Zusatz gelagertem Ethylenoxid. In dem Abdampf-
riickstand wurde ein Massenanteil von 80% Polyalkenoxid gefunden.
Diese Tatsachen sind sicherheitstechnisch unbedenklich.[1]

Der o.a. Dichtwerkstoff fihrte den Handelsnamen "SIGRAFLEX
V(100-400)10C2I". Seitens der BAM bestehen keine Bedenken, den
Handelsnamen in "SIGRAFLEX-UNIVERSAL V(100-400)10C2I"zu andern.

i.A a Rt

Al "f),::‘“-, .

Ulrich Seideimaﬁg-'7313

‘-‘"/-,',6. 7 \.U;_;"
SR S T - o5 SO
[1] Bericht der Bundesanstalt fir Materialforschung und -pri-
fung, Laboratorium 4.21, zu Tgb.-Nr. 4.2-838/89, v.27.03.90 Uber
die Untersuchung der chemischen Bestiandigkeit von Ethylenoxid
und 1,2-Propylenoxid bei Anwesenheit des Dichtungsmaterials

"SIGRAFLEX V (100-400) 10 C 21"

Telefon Telex Telegramme Telefax Konto
{030) 8104-1 183261 bambd BAM BERLIN (030} 8112029 Landeszeniralbank Berlin

BLZ 100000 0, Kto-Nr. 10001004
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Bericht
iber die Untersuchungen der chemischen Bestédndigkeit von
Ethylenoxid und 1,2-Propylenoxid bei Anwesenheit des
Verbundmaterials "Sigraflex Vv (100-400) 10 C 2 I"

1. Antrag

Die SIGRI GmbH hat mit Schreiben HLES/mec/bds vom 27.11.89 bei
der Bundesanstalt flir Materialforschung und -prifung (BAM)
Untersuchungen zur chemischen Besténdigkeit von Ethylenoxid und
1,2-Propylenoxid im Kontakt mit dem Verbundmaterial "Sigraflex V
(100-400) 10 C 2 I" (im Folgenden "Sigraflex" genannt) bean-
tragt.

2. Untersuchungsmaterial

2.1 Verbundmaterial

Als Untersuchungsmaterial wurden der BAM von der SIGRI GmbH
rechteckige Platten mit den MaBen 120 x 20 mm und Ringe

19/14 mm ﬁ'aus "gigraflex" zur Verfligung gestellt. Das Material
besteht nach Angaben der SIGRI GmbH aus Graphitlaminat, welches

mit einer Edelstahl-SpieBblecheinlage verwalzt ist.

2.2 Ethylenoxid: 1,2-Propylenoxid

Das Ethylenoxid wurde von der Linde AG mit folgender Spezifika-
tion pezogen.

Telefon Telex Telegramme Telefax Konto
{030) 81041 183261 bambd BAM BERLIN {030)8112029 Landeszentralibank Berlin
BLZ 100000 00, Kte-Nr, 10001004

-
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Reinheitsangabe: 2,7
Herstellungsdatum: 30.05.89
Abdampfriickstand: 0,03 %

Das 1,2-Propylenoxid wurde von der Firma E. Merk Darmstadt mit

folgender Spezifikation bezogen.

Qualitat: 1,2-Propylenoxid zur Synthese
Gehalt: > 99 %

Abdampfrickstand: 0,004 3

3. Untersuchungsprogramm

3.1 Warmlagerversuche

Jeweils 1 1 Ethylenoxid und 1 1 1,2-Propylenoxid wurden im Kon-
takt mit je 6 Platten aus "Sigraflex" in Spezialautoklaven aus
Edelstahl in Wirmeschrinken gelagert. Die Autoklaven waren mit

Ringen aus "Sigraflex" abgedichtet. Die Temperatur betrug 60 C,

die Dauer der Lagerung 6 Wochen.

Parallel dazu wurden gleiche Lagerversuche ohne Zugabe von
"sigraflex" durchgefiihrt. In diesen Fallen waren die Autoklaven
mit Ringen aus PTFE abgedichtet.

Der Druck in den Autoklaven und die Temperatur der Autoklaven
wurden wihrend der Lagerzeit stédndig gemessen und automatisch
registriert. Die Temperatur in den Warmeschrdnken wurde eben-
falls gemessen und registriert, damit Temperatur- und Druckande-
rungen, die als Folge von chemischen Reaktionen und nicht durch
Anderung der Umgebungstemperatur hervorgerufen wurden, gegebe-

nenfalls eindeutig festgestellt werden konnten.

Wahrend der sechswdchigen Lagerung wurden keine reaktionsbeding-

ten Druck- und Temperaturidnderungen festgestellt.
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3.2 Analystische Untersuchungen

3.2.1 Bestimmung der CGehalte an Ethylenoxid und 1,2-Pro en-

oxid nach einer Methode von W. Deckert [1 21 und
F. W. Kerckow [3

Prinzip:

Ethylenoxid bzw. 1,2-Propylenoxid reagiert in einer mit Metall-
chloriden gesattigten Salzs3ure zu Ethylenchlorhydrin bzw. zu
2~Chlorpropancl.

a) CH, CH,OH
‘ o + HC1—
ci, CH,C1
b)  CHy CH,OH
H-—0 + HCl—p CHCL
CHj, CH,4

Der Verbrauch an Salzsdure ist das MaB filir den Gehalt an Ethy-
ienoxid bzw. 1,2-Propylenoxid.

Es wurden jeweils
a. nicht gelagerte
b. 6 Wochen bei 60 °C gelagerte
c. 6 Wochen bei 60 °C im Kontakt
mit "Sigraflex" gelagerte
Ethylenoxid- bzw. 1,2-Propylenoxidproben bestimmt.

Die Ergebnisse der mit und ohne "Sigraflex" gelagerten Proben
stimmten mit den Ergebnissen der ungelagerten Proben im Rahmen

[1] Deckert W. ; Fr. 2. £. Anal. Ch. 82 297 (1930)
{21 " ; Ang. Chem. 45 785 (1932)
{3] Kerkow F.W.; Fr. Z. f. Anal. Ch. 108 249 (1937)
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der relativen Fehler des Analysenverfahrens uberein. Eine Verdan-
derung durch die Einwirkung von "Sigraflex" auf Ethylenoxid bzw.

1,2-Propylenoxid war nicht zu erkennen.
3.2.2 Bestimmung der Anteile an Polymerisat

Proben von Ethylenoxid und 1,2-Propylenoxid — Jjeweils ungela-

gert, 6 Wochen bei 60 °C gelagert und 6 Wochen im Kontakt mit
nsigraflex" bei 60 °C gelagert - wurden eingedampft und die Mas-
sen der Riuckstidnde (Polymerisate) bestimmt.

Ergebnisse:

Ethylenoxid ungelagert 0,03 % Rickstand
Ethylenoxid ohne "Sigraflex" gelagert 0,36 % Rickstand
Ethylenoxid mit "Sigraflex" gelagert 0,51 % Ruckstand
1,2~Propylenoxid ungelagert 0,004 % Rickstand
1,2-Propylenoxid ohne "Sigraflex" gelagert 0,010 % Ruckstand

1,2-Propylenoxid mit "Sigraflex™ gelagert 0,025 % Rickstand

Unter den gegebenen Versuchsbedingungen wurden bei dem im Kon-
takt mit "Sigraflex" gelagerten Ethylenoxid bzw. 1,2-Propylen-
oxid lediglich geringfiigig hdhere Mengen an Rickstand, als bei
dem ohne Zusatz gelagerten Ethylenoxid bzw. 1,2-Propylenoxid ge-

funden.

3.2.3 Untersuchung des Abdampfruckstandes auf den Gehalt an
Polvethvlenoxid

Der Abdampfriickstand, der im Kontakt mit "Sigraflex" gelagerten
Ethylenoxidprobe wurde nach dem von A. Seher [4] verdffentlich-
ten Verfahren, dessen Prinzip im Folgenden beschrieben wird,

untersucht.

[4] Seher A.; Fette, Seifen, Anstrichmittel 63 617 (1961)
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Nach Oxonierung des Polymerisates mit Bariumchlorid in sau-
rem Medium und Fillung des gebildeten Oxonium-Kations mit
Natriumtetraphenylboratldsung wird der koﬁplexe Niederschlag
abgesaugt. Der Komplex wird nach Lésung in Dimethylformamid

mit Quecksilber (II)-nitratldsung zerlegt, der Uberschuf an
Quecksilber (II)-nitrat nach vVollhard zuricktitriert. Der

Verbrauch an Quecksilber (II)-nitrat ist das MaB fir den

Gehalt an Polyalkenoxid.

Es wurde ein Massenanteil von 82 % an Polyalkenoxid gefunden.

4. zusammenfassung und Beurteilung

Auf Antrag der SIGRI GmbH, Meitingen, wurde Ethylenoxid und 1,2-
Propylenoxid im Kontakt mit dem Verbundmaterial "Sigraflex V
(100-400) 10 C 2 I" auf die chemische Bestdndigkeit hin unter-
sucht. Durch Lagerversuche wihrend 6 Wochen bei 60 °C wurde be-
statigt, daB sowohl Ethylenoxid als auch 1,2-Propylenoxid bei
Anwesenheit von dem Verbundmaterial "Sigraflex V (100—400) 10 C
2 I" stabil ist. Unter den gegebenen Versuchsbedingungen war
keine Veranderung durch die Einwirkung von "Sigraflex" auf Ethy-
lenoxid bzw. 1,2-Propylenoxid zu erkennen.

Es wurden lediglich geringfiigig héhere Mengen an Abdampfriick-
stand in dem mit "Sigraflex" gelagerten Ethylenoxid als bei denm
ohne Zusatz gelagerten Ethylenoxid gefunden.'In dem Abdampf-
riickstand wurde ein Massenanteil von etwa 80 % Polyalkenoxid
festgestellt. Diese Tatsachen sind sicherheitstechnisch unbe-

denklich und beeinflussen allenfalls die Produktqualitat.

Seitens der BAM bestehen keine Bedenken, "Sigraflex V (100-400)

10 ¢ 2 I" im Kontakt sowohl mit Ethylenoxid, als auch mit 1,2-

Propylenoxid, kurzzeitig auch bis zu einer Temperatur von 60 ‘c,

zu verwenden.
.

IS~
(Dr. W. Kar{;
i

. gﬂZZthu~éL__

idelmann)
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Chemische Bestiéindigkeit von Ethylenoxid und 1,2-Propylenoxid bei Anwesenheit
des Dichtungsmaterials"SIGRAFLEX-Universal”

Auf Antrag der Firma Sigri GmbH vom 27.11.89 wurde in der Bundesanstalt fir
Materialpriifung (BAM) die chemische Bestédn-digkeit von Ethylenoxid und
1,2-Propylenoxid bei Anwesenheit eines Dichtwerkstoffes, der nach Angaben der
Antragstellerin aus Graphitlaminat, weliches mit einer Edelstahl-SpieBblech verwalzt ist,

bestand, untersucht.

Warmlagerversuche bei 60°C erbrachten den Nachweis der Unbedenk-lichkeit diesen im
Kontakt mit Ethylenoxid bzw. 1,2-Propylenoxid bis zu einer Temperatur von 60°C zu
verwenden. Der Anteil an Polymerisat war dem im Kontakt mit dem o.a. Dichtwerkstoft
gela-gerten Ethylenoxid bzw 1,2-Propylenoxid etwa gleich dem Anteil bei dem ohne
Zusatz gelagerten Ethylenoxid- und 1,2-Propylenoxid-proben [1].

Der o.a Dichtwerkstoff fihrte den Handelsnamen "SIGRAFLEX V(100-400)10C2I", spéater
in" SIGRAFLEX-UNIVERSAL V(100-400)10C21" umbenannt [2]. '

Seitens der BAM bestehen keine Bedenken, den Handelsnamen in SIGRAFLEX-
UNIVERSAL zu &ndern, unter der Voraussetzung, daf3 die Beschaffenheit dieses
Dichtwerkstoffes mit dem von der BAM untersuchten Dichtwerkstoff "SIGRAFLEX V{100-
400)10C21", identisch ist [1].

8 D-12200 Beariin Telefon Telefax Tealex Konto
(030) 8104-0 (030) 8104-1090 183 261 bamb d Landeszentralbank Berlin
BLZ 100 000 00, Kito-Nr. 100 010 18
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Seitens der BAM bestehen keine Bedenken, daf3 der Bericht (ber die Untersuchung der

Chemischen Bestandigkeit von Ethylenoxid und 1,2-Propylenoxid bei Anwesenheit des
Dichtungsmaterials “SIGRAFLEX V(100-400)10C2I" - jetzt SIGRAFLEX-UNIVERSAL -

von der SGL-TECHNIK GmbH benutzt wird.

LA,

[1] Bericht der Bundesanstalt fiir Materialpriifung, Laboratorium 4.21, zu Tagebuch-Nr.
4.2-838/89, v. 27.03.90 ber die Untersuchung der Chemischen Besténdigkeit von
Ethylenoxid 1,2-Propylenoxid bei Anwesenheit des Dichtungsmaterials *Sigraflex
V(100-400)10C2I°

[2] Anlage zum Schreiben der Bundesanstalt fir Materialforschung und -priifung, -
Laboratorium 4.21, Tagebuch-Nr. 4.2-843/92 v. 18.01.93.
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March 27, 1990

Report

about the investigation of the chemical stability of ethylene
oxide and 1,2-propylene oxide in the presence of the sealing
material “SIGRAFLEX~UNIVERSAL V(100-400) 10 C2Iv

The firm SIGRI GmbH, has applied for investigations of the
chemical stability of ethylene oxide and 1,2-propylene oxide in
contact with the composite material "SIGRAFLEX-UNIVERSAL
V{100-400) 10 C2I"{(in following called "Sigraflex") at the Federal
Institute for Materials Research and Testing (BAM) with the letter
HLES5 /mec/bds from November 27, 1989.

. Inves

. conppo

Sheete of dimensions 120 mm % 20 mm and rings of outside diameter
190 mm, inside diameter 140 mm, consisting of the material
"sigraflex", were made available as investigation material to the
BAM. According to the specification by the SIGRI GmbH the material
is a laminated graphite rolled with a filling material consisting
of stainless steel pike sheet.

2. ide; -Pro e oxid

The ethylene oxide was obtained from the firm Linde AG whith the
following specification.

purity: 2.7 = 99,7%
manufacturing date: May 30, 1989
evaporation residue: 0.03 %


















