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Einfuhrung

Die Frage nach der ausreichenden Bestandigkeit stellt sich O-Ring Anwendern im-
mer wieder neu, sei es im Rahmen der Qualifikation einer neuen Rezeptur bzw. ei-
nes neuen Lieferanten, einer neuen Anwendung mit anderen Temperaturanforderun-
gen mit neuen, anders additivierten Olen oder mit anderen neuen Betriebsfliissigkei-
ten wie zum Beispiel Kraftstoffe oder Kuhlmittel. Gleichzeitig werden die Entwick-
lungszeiten fur neue Produkte standig verklrzt, was eine ausfuhrliche Testphase
nicht erlaubt. Auch zahlt sich der typische Anwender nicht zu den
Elastomerspezialisten, sodass er sich naturlich besonders einfache Entscheidungs-
kriterien winscht. Der Vortrag wendet sich daher speziell an diese Gruppe von An-
wendern, die sich schon jetzt mit der Vielfalt von Bestandigkeitskriterien schwer tun.
Der Vortag stellt zuerst die klassische Methode der Auswertung von Bestandigkeits-
test vor und erlautert die unterschiedlichen Zielvorgaben dieser Prifungen, dartber
hinaus werden einfache Vorgehensweisen zur Qualifikation von O-Ringen fur unter-

schiedliche Medien oder Temperaturbereiche vorgestellt.

Was bedeutet denn ,,bestandig“
So banal die Frage klingt, so schwierig ist sie allgemeingdltig fur alle O-Ring Anwen-

dungen zu beantworten, hier 3 Anséatze dazu:



1.

Aus anwendungstechnischer Sicht - der O-Ring muss uber ein vorgegebenes
Zeit /| Temperaturkollektiv hinweg die Einwirkung aller umgebenden Medien
Uberstehen, ohne dass er eine Leckage verursacht.

Werkstofftechnischer Idealfall- die Umgebungsmedien dirfen die Lebensdau-
er des O-Rings gegenuber der Lebensdauer in Luft nicht signifikant verkur-
zen, siehe Bild 1/R1/: Die Getriebedle 2 und 3 erzeugen am Dichtungswerk-
stoff nach Einlagerung erheblich héhere Anderungen der Eigenschaften als in
Luft, wahrend die Getriebeole 1,4 und 5 keine erheblich hohere Anderungen
erzeugen.

Spezifikationstechnisch- wird ein vorgegebenes Grenzkriterium erreicht, gilt
der Werkstoff gegen das betreffende Medium als bestandig. Das ist die gan-
gige Praxis, deshalb gibt es hierzu auch zahllose technische Spezifikationen.
Im praktischen Alltag stellen sich dabei haufig die 2 Fragen- ist die Spezifika-

tion zu schwach oder zu scharf ? — und- wie gehe ich mit Abweichungen um.
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Bild 1- Eigenschaftsanderungen von 5 verschiedenen Getriebedlen an einem
ACM70-Werkstoff nach 168h/150°C im Vergleich zu einer Luftalterung
Pict.1-Change of properties of an ACM70 compound with 5 different gear-oils after

168h/150°C in comparison with an accelerated ageing in air.




Fazit - wenn wir Uber das Thema Bestandigkeiten reden, ist die Gefahr fir Missver-
standnisse grol3. Letztlich sollten alle Bestandigkeitsprifungen dem Zweck dienen,
den oben genannten Punkt 1 abzusichern, und das mit grofRer Effektivitat, das heifdt
mit maglichst geringem zeitlichen und priftechnischem Aufwand und mit einer hohen

Aussagesicherheit.

Die klassischen Bestandigkeitsnachweise

Die Aufgabe fur den Werkstoffspezialisten besteht nun darin, eine Prifung zu definie-
ren, welche die Anforderungen der Anwendung einfach abbildet. Hierzu bieten die
klassischen Einlagerungstests verschiedene Moglichkeiten /I11/V1/. Grundlage fur die
Vertraglichkeitsuntersuchungen sind in der Regel Einlagerungstests nach 1SO 1817
oder VDA 675 301, die Prufbedingungen und Grenzkriterien richten sich nach den
jeweiligen Zielvorgaben, die wie folgt aussehen kdnnen:

1. Einfache Quelltests - sie dienen nur zur Ermittlung des Quell-
/Extraktionsverhaltens. Ziel des Tests ist lediglich die Erkenntnis, ob sich die
untersuchte Paarung Werkstoff/Ol prinzipiell fir den Einsatz eignet - oder ob
sich an dem Verhalten gegeniiber anderen Werkstoff-/Olchargen etwas gean-
dert hat. FUr diesen Zweck reichen Tests uber 72 oder 168 Stunden bei 100°C
aus, betrachtet wird lediglich die Volumen- und Hartednderung. Fur O-Ringe
gelten fir statische Anwendungen bis zu 25% als unkritisch, fir dynamische
ca. 10%. Eine Volumenabnahme sollte mdglichst immer vermieden werden, in
keinem Fall sollte sie Uber 10% hinausgehen.

2. Kurzzeit-Orientierungstests- diese gehen Uber 72 bis 168 Stunden bei der
oberen Dauertemperaturgrenze des Dichtungswerkstoffes (mind. 100°C) oder
der max. Dauereinsatzgrenze des Oles (meistens max. 150°C) und schlieRen
die Anderungen der Zugfestigkeit, der ReiRdehnung und des 100%-Moduls
mit ein. Diese Prifungen lassen bereits in vielen Féllen chemische Unvertrag-
lichkeiten (falls vorhanden) erkennen, in dem die Anderungen erheblich hoher
sind als in einer entsprechenden Prifung in Luft. Daher werden diese Prifun-
gen gerne als Nachweis fir eine definierte Bestandigkeit in Rahmen von Spe-
zifikationen angewendet, auch sind diese gut als vergleichende Prifung von
verschiedenen Ol- oder Werkstoffrezepturen geeignet. Als typische Grenzkri-
terien fur die relative Anderung der ReilRdehnung, was als empfindlichste Indi-



kator fur einen chemischen Angriff gilt, werden in der Regel Anderungen von
25-30% festgelegt.

. Langzeit-Bestandigkeitsnachweise- diese gehen mindestens Uber 500,
meistens aber Uber 1000 Stunden und werden bei der oberen Dauertempera-
turgrenze des Dichtungswerkstoffes (mind. 100°C) oder der max. Dauerein-
satzgrenze des Oles (meistens max. 150°C) durchgefiihrt. Sind nach diesen
langen Einlagerungszeiten keine Verédnderungen insbesondere in der Zugfes-
tigkeit, der ReiRdehnung und des Moduls erkennbar, die hdher sind als die bei
einer entsprechenden Einlagerung in Luft, geht man von einer ausreichenden
Medienbestandigkeit aus. Diese Art der Bestandigkeitsnachweise finden sich
haufig in Spezifikationen in der Automobilindustrie. Zulassige relative Ande-
rungen in der Reil3dehnung liegen hier bei bis zu 50%.

. Lebensdauer-Vertraglichkeitsnachweise - Will man die chemische Bestan-
digkeit einer Dichtung uber ihre gesamte Laufzeit versuchstechnisch absi-
chern, so muss man zunéchst fur das Uber die gesamte Betriebszeit anzu-
nehmende Temperaturkollektiv eine Ersatztemperatur ermitteln, welche an der
oberen zulassigen Dauertemperatur des Dichtungswerkstoffes bzw. des Oles
liegen sollte, um die Versuchszeiten auf ein Mindestmal3 zu reduzieren. Da
man fur chemische Einwirkungen fur den Zusammenhang zwischen Tempera-
tur und Reaktionsgeschwindigkeit die Arrhenius-Gleichung zu Grunde legen
kann, heil3t das, dass die hoheren Temperaturen wesentlich starker gewichtet
werden missen als die niedrigen, in der Regel geht man davon aus, dass bei
einer Temperaturerhéhung von 10-15 °C sich die Geschwindigkeit fir chemi-
sche Reaktionen verdoppelt, was sich auch fir viele Alterungsprozesse bei
elastomeren Werkstoffen bestatigt hat. Somit kann man beispielsweise eine
isotherme Beanspruchung von 6000h bei 80°C einer Temperaturbeanspru-
chung von 3000h/90°C oder 1500h/100°C oder 750h/110°C in etwa gleich-
setzen. Dieser angenommene Zusammenhang bezieht sich aber ausschliel3-
lich auf eine betrachtete chemische Reaktion zwischen dem Ol und dem Dich-
tungswerkstoff, in dem Moment, wo sich das Ol chemisch infolge thermischer
Alterung verandert, gelten diese Annahmen nicht mehr. Als Grenzkriterien
werden hier relative Anderungen der ReilRdehnung bis max. 60-70% noch als
zuldssig eingestuft, solange der Absolutwert der Reil3dehnung nicht unter 50%
rutscht.



Unterschiede zwischen Einlagerungstests und Anwendungsbedingungen

Aus obigen Betrachtungen zeigt sich schon, dass der Begriff der Bestandigkeit auf
viele Arten in Form von Werkstofftests definiert werden kann und teilweise relativ
lange Prufzeiten dazu erforderlich sind. Aber auch trotz langer Prifzeiten sind diese
Tests nicht immer dazu geeignet, das Verhalten von O-Ringen in diesen Medien aus-
reichend abschatzen zu kénnen. Das liegt letztlich daran, dass diese Priufbedingun-
gen die Anwendung unzureichend abbilden, was beispielsweise den Spannungszu-
stand und die Geometrie betrifft, aber auch den Vulkanisationsgrad der Proben. Je-
der Einfluss allein schon kann aber den entscheidenden Unterschied zur Anwen-
dung darstellen, schliel3t man jetzt auch noch die Alterungs- bzw. Druckverformungs-
restprifungen in Luft mit ein, siehe Bild 2.

Bestandigkeitsprtfung Anwendungsbedingung
(z.B. 1SO 1817) bzw. be- typischer O-Ring Einsatz
schleunigte Alterung (ISO
188) und Druckverformungs-
rest (DIN ISO 815)
Temperatur konstant zyklisch/intermittierend
Benetzung mit allseitig partiell
Prifmedium/Luft
Spannungszu- spannungsfrei 3-axialer Spannungszustand -
stand Einflussgrofen
-Verformungsgrad / Schnur-
starke
-Temperatur
-Zeit
-Quellrate
Geometrie Verhaltnis Probenoberfla- Verhaltnis Probenoberfla-
che/Probenvolumen che/Probenvolumen
S2/Stab: 1,5(1/mm) d2=1,0: 4,0 (1/mm)
Knopf 13x6: 0,47 (1/mm) d2=6,99: 0,57 (1/mm)
Vulkanisations- optimal (z.B. 20 Min./177°C |variabel,(z.B. 3 Min. 180°C +
grad der Proben + 4h160°C getempert) 4h/160°C getempert)

Bild 2 — Vergleich der Testbedingungen von Vertraglichkeits- und Alterungstests mit
Anwendungsbedingungen von O-Ringen.

Pict. 2- comparison of test conditions from compatibility- and ageing-tests with real
application conditions of o-rings.

Die Abweichungen beziglich konstanter und intermittierender bzw. zyklischer Tem-
peratur wird sich als Zeitraffereffekt bemerkbar machen, was ja winschenswert ist,

ebenso die in der Prifung allseitige Benetzung der Probekdorper mit Priafmedium bzw.



Luft. Die unterschiedlichen geometrischen Verhaltnisse wird sich bei Einlagerungs-
versuchen mit Schulterstdben ab einer Schnurstarke von ca. 2,62 mm (=genormte
Schnurstarke) ebenso als Zeitraffereffekt bemerkbar machen, darunter (1,78 mm)
wird sich das aber umkehren. Ein sehr starker zeitverzogernder Einfluss ist jedoch
bei Druckverformungsrestmessungen an Testknopfen 13x6 mm im Vergleich zu O-
Ringen gegeben. Erst eine 6,99 mm Schnurstéarke ist letztlich vergleichbar mit einem
13x6 mm Knopf- jede dinnere Schnurstarke hat also ein grof3eres Verhaltnis von
freier Oberflache zum Volumen bzw. zur Masse als der Normprobekorper 13x6 mm.
Dies hat bereits bei der Dauertemperatur eines Gummiwerkstoffes (1000h/Kriterium)
einen erheblichen Einfluss auf das Ergebnis und verschérft sich bei hGheren Tempe-
raturen, was hier jedoch nur am Rande behandelt werden soll /R2/. Worauf hier aber
besonders hingewiesen werden soll ist der Unterschied beziglich des Spannungszu-
standes der Proben, der bei O-Ringen erheblich anders ist als bei den Einlagerungs-

tests, ebenso wie der Vulkanisationsgrad der Proben.

Beispiele fur Bestandigkeitstests an O-Ringen

Will man also der oben - unter anwendungstechnischer Sicht aufgestellten - Be-
standigkeits-Definition gerecht werden, sollten Bestandigkeitsnachweise moglichst an
Original-Abmessungen, unter Serienbedingungen vulkanisiert und unter anwen-
dungsnahen Bedingungen verformten (25% Verpressung) O-Ringen durchgefihrt
werden. Wie das praktisch aussehen kann, wird an einigen Beispielen gezeigt, die
jeweils mit vertretbarem Aufwand zu einem klaren Entscheidungskriterium gefihrt
haben, was bei den spannungsfreien Einlagerungstests nicht eindeutig méglich war.
Beispiel 1: Fur die Anwendung in einem Dampferzeuger werden von 2 Lieferanten
zwei unterschiedliche Lésungen vorgeschlagen, ein Lieferant empfiehlt einen EPDM-
Werkstoff, der zweite einen FKM-Werkstoff und verweist auf gute Ergebnisse aus
Einlagerungsversuchen. Daraufhin wurden bei uns im Priflabor Vergleichstests
durchgefihrt, siehe Bild 3.



Probekorper: O-Ringe mit d2=2,0 mm EPDM 70 (perox.) FKM 70
Wasser 336h/150°C (1ISO 1817)

Vol.-Anderung, % 7.9 10,6
Hartednderung, IRHD -6 9
Zugfestigkeitsanderung, % -42 -28
Reildehnungsénderung, % -20 +10
Druckverformungsrest 336h/150°C

in Luft, DIN ISO 815, % 62,8 14,7
in Wasser, DIN 1SO 815, % 24,0 94,4

Bild 3- Vergleich der Ergebnisse von Einlagerungstests in Wasser und von
Druckverformungrestmessungen in Luft und Wasser.

Pict.3-comparison of results from immersion tests in water and compression set
tests in air and water.

Ergebnis der Untersuchung: Der FKM-O-Ring zeigt bei erhéhten Temperaturen keine
gute Bestandigkeit in Wasser, siehe hoher Druckverformungsrestwert. An den span-
nungsfreien Einlagerungsversuchen hat sich das nicht angedeutet.

Beispiel 2: Aufgrund auffallig hoher Verformungsrade von O-Ringen aus Feldricklau-
fern, die in einer Otto-Kraftstoffanwendung eingesetzt waren, soll der Werkstoff bzw.
der O-Ring Lieferant gewechselt werden. Die Tests sollen die Effektivitat dieser
Malinahme belegen, was hier am Beispiel eines von mehreren getesteten Kraftstoff-
gemischen (FAM B-DIN 51604) aufgezeigt werden soll, siehe Bild 4

Die Auswertung des spannungsfreien Einlagerungsversuches weist zwar auf deutlich
unterschiedliche Quellraten hin, lasst aber keinen chemischen Angriff erkennen (sie-
he Werte nach Rucktrocknung), die Zunahme der Festigkeit beim alten O-Ring er-
klart sich vermutlich mit einer Nachvulkanisation (der Druckverformungsrestwert in
Luft zeigt an, dass die O-Ringe nicht optimal vulkanisiert sind). Die Tests erklaren
zum einen die gefundenen hohen bleibende Verformungen der O-Ringe aus Feld-
ricklaufern, zum anderen belegen sie auch das deutlich bessere Verhalten der neu-

en O-Ringe. Und das nach einer Prufzeit von einer Woche.




O-Ringe mit d,=1,78 mm FKM neu FKM alt
FAM B 168h/130°C

Vol.-Anderung, % 22,8 37,7
Hartednderung, IRHD -15 -22
Zugfestigkeitsanderung, % -53 -45
Reildehnungsénderung, % -16 -7
anschl. Riucktrocknung 22h/125°C

Vol.-Anderung, % 0 -1,3
Hartednderung, IRHD -1 -1
Zugfestigkeitsanderung, % -9 33
ReilRdehnungsanderung, % 5 7
Druckverformungsrest 168h/130°C

in Luft, DIN ISO 815, % 9 19
in FAM B, DIN ISO 815, % 14 12

Bild 4- Vergleich der Ergebnisse von Einlagerungstests in Prifkraftstoff FAM B und
Druckverformungsrestmessungen in FAM B und Luft

Pict.4-comparison of results of immersion tests in test-fuel FAM B and compression
set-tests in FAM B and air.

Ein drittes Beispiel: Zur gleichen Thematik, ndmlich FKM-O-Ringe in Kraftstoffen,
wurde ein Nachweis gefordert, dass diese auch unter Kraftstoffeinsatz fir hdhere
Temperaturen (160°C) geeignet sind. Auch hier wurde als Nachweis eine Druckver-
formungsrestprufung in Priafkraftstoff FAM B durchgefihrt, der Bestandigkeitsnach-
weis wurde hier, wie fur FKM-O-Ringe durchaus ublich, im Rahmen einer Einlage-
rung in FAM B bei Raumtemperatur durchgefuhrt. Parallel wurde mittels Druckver-
formungsrestmessungen bei 180°C ein Nachweis lber die ausreichende Langzeitbe-

standigkeit des O-Rings gegenuber Warmeeinwirkung durchgefihrt, siehe Bild 5.




O-Ringe mit d,=2,0 mm FKM 70
FAM B 168h/23°C

Vol.-Anderung, % 29,8
Harteanderung, IRHD -11
Zugfestigkeitsanderung, % -54
Reildehnungsénderung, % -30
anschl. Rucktrocknung 22h/85°C
Vol.-Anderung, % 1,6
Hartednderung, IRHD -1
Zugfestigkeitsanderung, % -9
ReiRdehnungsanderung, % 2
Druckverformungsrest DIN ISO 815

in Luft, 1008h/180°C, % 49
in FAM B, 504h/160°C, % > 100

Bild 5: Langzeit-Druckverformungsrestverhalten eines FKM O-Ringes in Prifkraftstoff
FAM B und in Luft

Pict.5: long —term compressionset-behavior of a FKM O-Ring on Test-Fuel FAM B
and in air.

Die Ergebnisse zeigen auf, dass der gepriifte FKM-O-Ring nicht fur den Einsatz in
methanolhaltigem Ottokraftstoff bis 160°C geeignet ist, sofern der O-Ring tatsachlich
auch bei 160°C beidseitig im Prifkraftstoff liegt, was in einer typischen O-Ring An-
wendung ja so nicht der Fall ist. Damit erzeugt man also einen Zeitraffereffekt, was ja
prinzipiell erwinscht ist, nur eben bei der Bewertung fur die Anwendung bericksich-
tigt werden muss.

Das 4.Beispiel befasst sich jetzt nochmals mit wassrigen Medien, speziell mit einem
1:1 Gemisch aus Wasser und Glysantin G48, was fur ein typisches Kihlwasserge-
misch stehen soll, wie es in Kraftfahrzeugen eingesetzt wird. Zur Abdichtung von Zy-
linderlaufbuchsen gegeniber Kiuhlwasser und Motordl werden dort FKM O-Ringe
eingesetzt, im Idealfall heiBwasserstabilisierte  Rezepturen, da FKM-
Standardrezepturen bei dieser Anwendung nicht die von Anwendern gewinschte
Standzeit schaffen und somit die Gefahr besteht, dass die Laufzeit eines Dieselmo-
tors durch ungeeignete FKM-O-Ringe begrenzt wird. Entsprechende Erstausrister
Spezifikationen sehen daher fiir diese anspruchsvolle Anwendungen Langzeitqualifi-

kationen Uber mind. 1000h vor, und das in der Regel an Normprobekdrper. Fir uns



als Pruflabor wird jedoch immer wieder die Anfrage nach einer Eignungsprifung von
O-Ringen fiur diese Anwendung herangetragen. Daher haben wir auch in diesem Fall
den Weg beschritten, Druckverformungsrestprufungen im Kuihlwasser bei erhdhten

Temperaturen (150°C) durchzufthren, siehe Bild 6

Prifungen an FKM O-Ringen, Schnurstarke 3,7 mm

FKM1 | FKM?2 FKM 3 FKM 4 FKM 5
Farbe grin | Schwarz | schwarz grin Schwarz
DVR 24h/200°C in Luft, % 29 20 25 20 25
DVR 168h/200°C in Luft, % 67 48 59 50 59
DVR 168h/150°C in KW, % 99 77 37 88 38
Anderung Harte nach +17 +5 -7 +8 -7
168h/150°C in KW *, Shore A

DVR=Druckverformungsrest, KW = Kiihlwasser Wasser/Glysantin G48 1:1
*Messung an den O-Ring Abschnitten aus der DVR-Prufung in KW und anschlieRen-
der Konditionierung 2h/150°C

Bild 6-Vergleichsmessungen an FKM O-Ringen fir nasse Zylinderlaufbuchsen

Pict.6-comparison of different FKM O-rings for wet cylinder liners

Die Ergebnisse lassen also bereits mit einer Woche eine klare Unterscheidung zu,

die O-Ringe 3 und 5 schneiden dabei mit Abstand am besten ab.

Zusammenfassung

Der Vortrag beschreibt die Methodik bzw. die Auswertung von Bestandigkeitsprifun-
gen wie sie allgemein in der Elastomertechnik tblich ist und wie sie sich auch viel-
fach bewahrt hat, insbesondere bei der Olvertraglichkeitstiberprifung. Darlber hin-
aus wird aufgezeigt, dass diese die Anwendungsbedingungen von O-Ringen nicht
ausreichend abbilden. Die Druckverformungsrestprifung unter Medieneinfluss an O-
Ringen, welche unter Serienbedingungen hergestellt wurden, wird hier als effektive
Methode vorgestellt. An vier Beispielen wird gezeigt, wie damit schon nach ver-
gleichsweise kurzer Prifzeit entscheidende Hinweise fir die O-Ring Auswahl bzw.
bezlglich der Vergleichbarkeit verschiedener Rezepturen gewonnen werden kdnnen.
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