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Kurzfassung

Nach nationalen und internationalen Vorschriften missen
Armaturen und Anlagenteile fir hoch verdichteten Sauerstoff
ausbrennsicher sein. Diese Forderung kann technisch da-
durch erreicht werden, dass sicherheitstechnisch geeignete
nichtmetallische und metallische Werkstoffe verwendet wer-
den. Fir die Auswahl geeigneter metallischer Werkstoffe sind
der Verwendungszweck der Armatur, die Betriebsbedingun-
gen sowie werkstoffspezifische Parameter zu beriicksich-
tigen. Einige metallische Werkstoffe besitzen gute Material-
eigenschaften, lassen sich leicht be- bzw. verarbeiten und
sind kostengunstig in der Beschaffung, dirfen aber aufgrund
ihres ungiinstigen Abbrandverhaltens in Sauerstoff nicht ein-
gesetzt werden. Es besteht daher ein grofes Interesse, den
sicherheitstechnischen Beschrankungen dieser Werkstoffe
durch geeignete Malinahmen entgegenzuwirken. Eine mog-
liche Lésung stellt die Beschichtung dieser Werkstoffe bei-
spielsweise mit Keramik dar, um den unmittelbaren Kontakt
mit dem Sauerstoff zu verhindern. Um den Einfluss dieser
Keramikschichten auf das Abbrandverhalten metallischer
Werkstoffe zu untersuchen, wird die im Standard ASTM G124
[1] beschriebene Apparatur und das in der einschlagigen
Literatur beschriebene Bewertungsverfahren verwendet. Die
Ergebnisse zeigen, dass flr keramikbeschichtete metallische
Werkstoffe ein Abbrand erst bei hdheren Sauerstoffdriicken
erfolgt.

Einleitung

Die BAM untersucht gemal nationaler, europaischer und
internationaler Normen und Regelwerke die Ausbrennsicher-
heit von Ventilen, Armaturen, Anlagenteilen und die sicher-
heitstechnische Eignung von Dichtungen fiir den Einsatz in
hoch verdichtetem Sauerstoff. Dabei werden nichtmetallische
und metallische Werkstoffe geprift.

Im vergangenen Jahr hat die BAM als einzige Institution in
Europa eine neue Priifapparatur zur Untersuchung des
Abbrandverhaltens metallischer Werkstoffe nach dem ame-
rikanischen Standard ASTM G124 ,Standard Test Method
for Determining the Combustion Behavior of Metallic Mate-
rials in Oxygen Enriched Atmospheres* [1] in Betrieb genom-
men. Weltweit fiilhren weniger als zehn Einrichtungen syste-
matische Untersuchungen des Abbrandverhaltens metalli-
scher Werkstoffe durch. Weitere Prufapparaturen befinden
sich hauptsachlich bei der NASA sowie bei Universitaten
und Firmen in den USA, Australien und Japan.

Auf Grund der Untersuchungsergebnisse des Abbrandver-
haltens metallischer Werkstoffe lasst sich eine Rangfolge
erstellen. Diese gibt die sicherheitstechnische Eignung der
Materialien hinsichtlich des Einsatzes in hoch verdichtetem
Sauerstoff wieder.

Versuchsaufbau

Aus Abb. 1 wird die Konstruktion dieser Prifapparatur
ersichtlich.

Das Behaltervolumen betragt acht Liter bei einem Innen-
durchmesser von 160 mm. Aufgrund der Gesamthéhe von
455 mm lassen sich Probestabe bis zu 300 mm Lange
untersuchen. Die Apparatur ist auf einen Betriebstiberdruck
von 500 bar ausgelegt, und es besteht die Moglichkeit, den
Probestab bis zu einer Temperatur von 400 °C zu beheizen.

Ein System von flinf gleichmaRig auf die gesamte Lange des
Probestabs ausgerichtete IR-Temperatursensoren bestimmt
kontaktlos die Abbrandtemperatur des metallischen Probe-
stabs. Mit Hilfe dieser IR-Sensoren und der Zeitpunkte, an
denen ein festgelegtes Temperaturkriterium bei den jeweili-
gen Sensoren erstmalig erreicht wird, lasst sich die Abbrand-
geschwindigkeit bestimmen.

Durch ein Beobachtungsfenster wird der Abbrand mit einer
Kamera aufgenommen. Dabei kdnnen eine handelsubliche
Digital- oder eine Hochgeschwindigkeitskamera mit bis zu
9000 Bildern pro Sekunde zum Einsatz kommen.

Aus Sicherheitsgriinden werden die Ventile ferngesteuert,
die komplette Anlage wird per Video Uberwacht. Die Mess-
und Aufzeichnungstechnik befindet sich hinter Schutz-
wanden.

Die Untersuchungen kénnen in hoch verdichtetem Sauer-
stoff sowie in unterschiedlichen Stickstoff/Sauerstoff-Gemi-
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Konstruktion des Autoklavs
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Abb. 2
Probenhalter und Ziindpille

schen durchgefuhrt werden, um auch diesen Einfluss auf
das Abbrandverhalten ermitteln zu kdnnen. So haben Chou
et al. [2] eine starke Abhangigkeit des Abbrandverhaltens
vom Sauerstoffanteil in dem Gasgemisch festgestellt.

Gemalk ASTM G124 betragt der Durchmesser des Probe-
stabs 3,2 mm (*/, inch), die sichtbare Lange 150 mm (6 inch).
Der Probestab wird am oberen Ende mittels eines Keramik-
rohrs gehalten.

Die Ziindung erfolgt elektrisch mit Hilfe einer Ziindpille (sie-
he Detailzeichnung), die aus verschiedenen Materialien, wie
beispielsweise Aluminium- oder Magnesiumpulver, gepresst
wird. Zusatzlich kann Zirkoniumpulver beigemengt werden,
um die Zundtemperatur zu erh6hen.

Aus Sicherheitsgriinden bestehen alle durch den Abbrand
gefahrdeten Bereiche aus Kupfer oder Messing oder sind
mit Keramik beschichtet bzw. ummantelt. Aus diesem Grund
befindet sich auch im Abtropfbereich des Priifstabs eine mit
Sand geflllte Auffangschale aus Keramik, die in Glasperlen
eingebettet wird.

Interpretation des Abbrandverhaltens
Bei der Untersuchung des Abbrandverhaltens des Prifstabs

kdénnen drei unterschiedliche Ergebnisse festgestellt
werden:
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PICT-Schema des Abbrandverhaltens

— Kein Abbrand oder sofortiges Selbstverldschen des
Stabs

—  Teilweiser Abbrand des Stabs

—  Kompletter Abbrand des Stabs.

Zawierucha et al. [3] verwenden das PICT (Promoted Ignition-
Combustion Transition Curves)-Schema zur Beschreibung
des Abbrandverhaltens metallischer Werkstoffe. Dargestellt
ist die Abhangigkeit der verbleibenden Stablange vom Prif-
druck nach kinstlich eingeleiteter Ziindung und Versuchs-
ende.

Kein Abbrand findet im oberen Kurvenbereich statt, also bei
niedrigem Druck. Dieser Zone schlief3t sich ein Bereich an,
in dem der Probestab teilweise abbrennt. Ein kompletter Ab-
brand des Stabes findet im unteren Kurvenbereich bei ho-
hen Driicken statt.

Als Kriterium fur den oberen Kurvenbereich setzt Zawierucha
et al. eine Restlange von mehr als 97 % der Gesamtlange
des Probestabs an. Entsprechend wird fir einen komplet-
ten Abbrand eine Restlange von hdchstens 3 % angenom-
men.

Einfluss von Keramikbeschichtungen

In Zusammenarbeit mit der BAM-Fachgruppe VIIl.2 Ober-
flachentechnologien wurde mit den Untersuchungen an mit
Keramik beschichteten Priifstaben begonnen.

Von den bisher in der BAM untersuchten metallischen Werk-
stoffen wurden die zwei reaktionsfreudigsten — Stahl St 37-2
und Aluminium — ausgewahit und mit Al,O,-Keramik unter-
schiedlicher Dicke beschichtet. Das Abbrandverhalten wur-
de dannin der zuvor beschriebenen Prifapparatur bestimmt.

Die Auswirkung der Keramikbeschichtung auf das Abbrand-
verhalten der Werkstoffe ist bisher fir Schichtdicken von
500 nm, 1000 nm und 3000 nm untersucht worden. Bei
einer Schichtdicke von 500 nm zeigt sich ein deutlicher
Einfluss auf den Sauerstoffdruck, bei dem kein Abbrand nach
eingeleiteter Ziindung festgestellt werden kann (Tabelle 1).
Mit zunehmender Al,O_-Beschichtungsdicke auf 1000 nm
und 3000 nm steigt dieser Druck nur noch marginal an.

Im Gegensatz zur Interpretation des Abbrandverhaltens

nichtbeschichteter Prufstébe sind hier nur zwei unterschied-

liche Ergebnisse feststellbar:

— Kein Abbrand oder sofortiges Selbstverldschen des
Stabs

—  Kompletter Abbrand des Stabs.



Tabelle 1
Vergleich des Sauerstoffdrucks in bar, bei dem gerade kein
Abbrand mehr stattfindet

Dicke der Keramikbeschichtung in nm
Material 0 500 | 1000 | 3000
St 37-2 17,2 31,0 | 32,5 | 33,0
Aluminium| < 7 (min. Testdruck) | 17,2 | 20,7 21,0

Wird dieses verédnderte Abbrandverhalten in dem von
Zawierucha et al. verwendeten PICT-Schema dargestellt, so
vergroBert sich deutlich der Bereich, in dem kein Abbrand
stattfindet. Der untere Kurvenbereich, in dem der Prifstab
komplett abbrennt, schlieBt sich daran unmittelbar an. Der
Ubergangsbereich, in dem der Stab teilweise abbrennt, fehlt
hier komplett.
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PICT-Schema des Abbrandverhaltens mit Keramikbeschichtung

Die Keramikbeschichtungen zeigen jedoch keinen Einfluss
auf die Abbrandgeschwindigkeit. Auf der Videosequenz des
beschichteten Probestabs ist als einziger Unterschied die
abplatzende Keramikschicht erkennbar. Wenn der Probe-
stab wéhrend des Abbrands die Keramikschicht derart
mechanisch belastet und zum Abplatzen bringt, kann diese
Schutzschicht ihrer eigentlichen Funktion nicht nachkommen.
Dies kann auch als Grund dafur angefuhrt werden, dass mit
zunehmender Schichtdicke der Druck, bei dem ein Abbrand
gerade noch stattfindet, nur noch schwach ansteigt. Wahr-
scheinlich musste die Schichtdicke um einige GréRenordnun-
gen mehr als bisher gesteigert werden, um deutliche Aus-
wirkungen auf das Abbrandverhalten feststellen zu kénnen.
Bisher konnte bei allen Untersuchungen ein selbststéandiges
Verldschen des Abbrands innerhalb der 1 mm dicken obe-
ren Keramikhalterung des Prufstabs beobachtet werden.

Ausblick

Zukunftig sollen andere keramische Beschichtungswerkstoffe
und Metalllegierungen untersucht werden. Zusétzlich soll das
Abbrandverhalten in stromendem Sauerstoff, in verschiede-
nen Stickstoff/Sauerstoff-Gemischen sowie von beheizten
Probestaben bestimmt werden.

Um die Erkenntnisse aus den Untersuchungen auf den
Bereich der praktischen Anwendung zu Ubertragen, sind
langfristig Prifungen von mit Keramik beschichteten Arma-
turen und Anlagenteilen fir Sauerstoff vorgesehen. Dabei
sollen die beschichteten Anlagenteile den Standardpriif-
verfahren wie Sauerstoffdruckstol3 und Alterung ausgesetzt
werden. Gezielte Ziindungen in den beschichteten Anlagen-
teilen sowie Untersuchungen zur Lebensdauer der Keramik-
schutzschicht sind danach weitergehende Aufgaben.
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