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Internatiqnal’ ,Standard |EC 63085 has been prepared by subcommittee 45B:
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FOREWORD

The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization
a” nat‘ Ote L '; CC Fitees ‘;' a © r TE ii" © 2
internafional co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and electroni

this endl and in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Spe

Technidal Reports, Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred t

Publicafion(s)”). Their preparation is entrusted to technical committees; any IEC National,Committed

in the [subject dealt with may participate in this preparatory work. International, governmenta
governmental organizations liaising with the IEC also participate in this preparation{ lE€ collabora
b International Organization for Standardization (ISO) in accordance with ‘conditions det
nt between the two organizations.

consensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representati
interested IEC National Committees.

comprising
to promote
fields. To
cifications,
b as “IEC
interested
and non-
tes closely
ermined by

al decisions or agreements of IEC on technical matters express, as fiearly as possible, an ijternational

bn from all

IEC Puplications have the form of recommendations for international use and are accepted by IHC National

Committees in that sense. While all reasonable efforts are made<to)ensure that the technical con
Publicafions is accurate, IEC cannot be held responsible for“the" way in which they are used
misintefpretation by any end user.

ent of IEC
or for any

In ordey to promote international uniformity, IEC National*"Committees undertake to apply IEC Hublications

transpafently to the maximum extent possible in theirnational and regional publications. Any
betweeh any IEC Publication and the corresponding natienal or regional publication shall be clearly
the lattg

=

IEC its¢lf does not provide any attestation of conformity. Independent certification bodies provide
assessinent services and, in some areas, accéss to |IEC marks of conformity. IEC is not responsi
service$ carried out by independent certification bodies.

All useris should ensure that they have the'latest edition of this publication.

No liabjlity shall attach to IEC or it§ directors, employees, servants or agents including individual 4
membefs of its technical committees“and IEC National Committees for any personal injury, property
other damage of any nature whatSoever, whether direct or indirect, or for costs (including lega
expenses arising out of the~publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any
Publicalions.

Attentigdn is drawn to the Normative references cited in this publication. Use of the referenced pul
indispepsable for theycorrect application of this publication.

Attentign is drawin t0 the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be theg
patent fights. lEEG.,Shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

divergence
ndicated in

conformity

ble for any

xperts and
damage or
fees) and
other IEC

lications is

subject of

Radiation

The text of this International Standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
45B/979/FDIS 45B/984/RVD

Full information on the voting for its approval can be found in the report on voting indicated in
the above table.

The language used for the development of this International Standard is English.
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This document was drafted in accordance with ISO/IEC Directives, Part 2, and developed in
accordance with ISO/IEC Directives, Part1 and ISO/IEC Directives, IEC Supplement,
available at www.iec.ch/members_experts/refdocs. The main document types developed by
IEC are described in greater detail at www.iec.ch/standardsdev/publications.

The committee has decided that the contents of this document will remain unchanged until the
stability date indicated on the IEC website under webstore.iec.ch in the data related to the
specific document. At this date, the document will be

e reconfirmed,
e withdrawn,

e replaced by a revised edition, or

e amended.

IMPORTANT - The "colour inside"” logo on the cover page of this document indicateg that it
contains |colours which are considered to be useful for the correct\wnderstanding of its
contents| Users should therefore print this document using a colour'printer.
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INTRODUCTION

This document establishes standard test methods and objects for evaluating the capabilities
of Raman systems used for the spectral identification of liquids and liquids mixtures. The main
focus is made on testing the functionality of the equipment (Raman analyzer); the reliability of
identification result for liquids in containers with different light transmittance properties and
stability of the equipment performance under various environmental conditions. The design of
the optical scheme of the Raman analyzer, geometric and mass characteristics are not
discussed and left to the discretion of the manufacturer. This document does not specify the
circumstances and purposes of the inspection of liquids, the methods of detection of the
container, and also the safety techniques for handling unknown liquids. Hence, the imposed
requirements for the functionality of the Raman analyzer are equally suitable for its use in the
fields of security analysis of pharmaceutical solutions and other liquid chemicals Annex A
provides |Raman scattering spectra of test samples, referred to in the test methods.
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RADIATION PROTECTION INSTRUMENTATION -

SYSTEM OF SPECTRAL IDENTIFICATION OF LIQUIDS IN TRANSPARENT

AND SEMITRANSPARENT CONTAINERS (RAMAN SYSTEMS)

1 Scope

This document provides technical performance requirements, testing methods, requirements
for operational performance and accompanying documents, packaging, transportation and

storage ¢
semitrangparent containers (hereinafter referred to as “system”), based on the
inelastic [Raman) light scattering by molecules.

This dodument applies both to stationary and hand-held systems; geometric a
parametgrs are not concerned in the tests. This document is applicable to s
identification testing criteria as well as verification, approval and dperating criter|
system. Bince this document considers only the functionality of Raman analyzers
ability to [identify single- or multicomponent fluids, it is equally suitable for verifying th
analyzerg assigned to security screening of threats, inspection of medical solutio
chemicals, etc.

2 Normative references

The following documents are referred to in thectéxt in such a way that some or a

rent and

d mass
bstance
a of the
nd their
Raman
ns, liquid

| of their

content ¢onstitutes requirements of this document. For dated references, only th(re edition

cited applies. For undated references, the latest edition of the referenced document
any amefndments) applies.

IEC 60038:2009, Standard voltages

IEC 6004§8-2-1:2007, Environmental testing — Part 2-1: Tests —Test A: Cold

IEC 60068-2-2:2007, Envirenmental testing — Part 2-2: Tests —Test B: Dry heat

IEC 6004§8-2-6:2007~Environmental testing — Part 2-6: Tests — Test Fc: Vibration (sin

IEC 60068-2178:2012, Environmental testing — Part 2-78: Tests —Test Cab: Da

including

usoidal)

mp heat,

steady state

IEC 60825-4:2006, Safety of laser products — Part 4: Laser guards
IEC 60825-4:2006/AMD1:2008
IEC 60825-4:2006/AMD2:2011

IEC 61000-6-1:2016, Electromagnetic compatibility (EMC) — Part 6-1: Generic standards —

Immunity standard for residential, commercial and light-industrial environments

IEC 61000-6-3:2020, Electromagnetic compatibility (EMC) — Part 6-3: Generic standards —

Emission standard for equipment in residential environments
ISO 3696:1987, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods

ISO 9058:2008, Glass containers — Standard tolerances for bottles
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ASTM D3695 — 95:2013, Standard Test Method for Volatile Alcohols in Water by Direct
Aqueous-Injection Gas Chromatography

ASTM D5309 — 16, Standard Specification for Cyclohexane 999
ASTM E1094 — 04:2015, Standard Specification for Pharmaceutical Glass Graduates

ASTM E1840 - 96:2014, Standard Guide for Raman Shift Standards for Spectrometer
Calibration

European Pharmacopoeia 8.7:2016, 2.2.48, Raman spectroscopy, pp.5464-5466

3 Terms and definitions
For the purposes of this document, the following terms and definitions apply¢

ISO and |IEC maintain terminological databases for use in standardization at the [following
addressé€ls:

o |EC Hlectropedia: available at http://www.electropedia.org/

e |SO Online browsing platform: available at http://www.isd-org/obp

3.1
containelr
vessel hglding the liquid to be inspected and having\a transparent or semitransparept wall or
bottom of cap area

3.2
inspection time
time int{rval between the moment ‘of’ starting the detection and that of obtalning the
identification result

3.3
Raman analyzer
system ulsing the Raman method for spectral identification of organic and inorganic [liquids in
transpargnt or semi-transparent containers, producing sample identification data in the form of
the chemlical name, . €AS number or analogous standard substance-identification number, and
allowing gtorage, processing and transfer of identification data for further procedures

3.4

Raman slpectroscopy
optical technique of organic and Inorganic substance identification based on spectral

measurement and analysis of inelastic (Stokes Raman) light scattering by molecules under
monochromatic laser illumination

Note 1 to entry: For each type of polyatomic molecule, the light scattering spectrum is composed of a unique set
of characteristic peaks shifted in energy from the primary laser line (Raman shift). The method consists of laser
light interacting with a substance, collection of the scattered light, spectrum processing and identification by
comparison with a reference database of spectra.

3.5

Recognition Reliability Factor

RRF

quantity defining degree of coincidence of Raman spectra of the inspected and reference
substances

Note 1 to entry: The recognition reliability factor is represented in a numeric form and is explicitly quantified in
4.3.7.2.
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3.6

identification result

data including the common name of the inspected and identified liquid substance, CAS
Register number (optional), molecular formula (optional), structural formula (optional) and the
recognition reliability factor (optional)

Note 1 to entry: In the event of the identification of several substances, the identification result should include the
aforementioned records for every identified substance.

3.7

identification data protocol
data including time and date, Raman analyzer Identification Number (Raman analyzer ID),
Operator ID (optional), the identification result, and digital representation of measured and
Correspo Id;llu IGfGIUIIUU RGIIIGII OFUUtIG

3.8
test liquid
liquid usead for testing system performance

3.9
test samtrle
combinatjon of a test container subject to 3.1 and a test liquid subjé&ct to 3.8

4 Requirements

4.1 Structure and appearance

The conmection ports of the Raman analyzershould be designed for easy installation and
removal ¢f the test sample, the condition specified in 3.1.

4.2 Fchtions

4.21 larm

The Ranjan analyzer should automatically provide warning in the form of acoustjc and/or
visual signals when hazardeus. liquids are identified.

4.2.2 Displayed data

a) The Raman analyzer shall display the identification result in a text or graphjcal form
including optional fields subject to 3.6.

b) The Raman* analyzer shall provide an interface for recording an identificalion data
protogaolk

4.2.3 Recording and storage of identification data

a) Inspected substance identification data and alarm activation marks should be
automatically stored as a time-ordered sequence of data, including identification data
protocol subject to 3.7. Users may have the option to disable automatic data logging.

b) Software shall be provided for search and retrieval of identification data.

c) Identification data protocol subject to 3.7 shall be reliably protected in a secure, read-only
mode with authorized access to stored data and spectra.

d) The system shall be capable of exporting protocol data (or protocol fragments) and
identification results in commonly used non-proprietary text or graphical formats.

e) It should be possible to access and transfer recorded spectral data to external data
carriers in digital form.
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4.2.4 Error diagnostics and self-verification

The system should have the functionality of error diagnostics and self-verification. Self-
verification can be automatic or manual and should cover issues of the device calibration and
apparatus functionality. This can be realized via internal calibrated light sources or based on
an external etalon sample.

4.2.5 Access control software

The Raman analyzer should have an option to verify the operator’s ID. Any unique digital or
biometric ID parameters can be used for verification of authorized operators.

4.3 Performance

4.3.1 Festing conditions
4.3.1.1 Environmental conditions

Except Wwhere otherwise specified, tests shall be carried out under)the stangard test
conditions shown in the third column of Table 1. For tests performed ouiside the standard test
conditions, the values of temperature, pressure and relative humidity shall be stpted and
approprigte corrections, if any, made to ensure the expected<response under feference
conditions (column 2). All the tests mentioned in 4.3 shall be performed with the samle system
operatind parameters. The values of any deviations shgould” be reported. The feference
conditions are given in the second column of Table 1.

The valdes in Table 1 are intended for tests performed in temperate climates.|In other
climates |actual test values shall be stated. Atmospheric pressure lower than 70 kPa is
allowed gt higher altitudes and shall be similarly.tecorded.

Table 1 — Reference condition and standard test conditions

Environment condition Reference condition Standard test condition
Temperature 20 °C 15°Cto 35 °C
Relative humidity 65 % 45 % to 75 %
Atmospheric préssure 101,3 kPa 70 kPa to 106,6 kPa
Ambient electromagnetic Negligible Less than the lowest value
field alg that causes interference
AmBiant magnetic Less than twice the value
) ag Negligible of the induction due to
induction , L
earth’s magnetic field

4.3.1.2 Test apparatus

The key apparatus for substance identification tests is shown in Table 2.
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Table 2 — Key apparatus for tests and technical requirements

Test sample Specification and accuracy class

Tes

t sample 1 (subject to ASTM D5309 — 16)

Glass 100 ml container (subject to ISO 9058:2008) with “Cyclohexane 999" (C.H,,)

Tes

t sample 2 (CgH, ) (subject to ASTM D530 — 16)

Glass 10 ml container (subject to ASTM E1094 — 04(2015)) with “Cyclohexane 999”

Tes

Glass 100 ml container (subject to ISO 9058:2008) with distilled water

tsample 3 (subject to 1SO 3696:1987)

(H,0)

Tes

Glass 100 ml container (subject to ISO 9058:2008) with 10 % ethanol (C,

tsample 4 water (H,0) (subject to ASTM D3695 — 95:2013)

HzOH) in

Tes|

Glass 100 ml container (subject to ISO 9058:2008) with a solution of 50 %(volume)

t Sample 5 metndarol \LJI'I3UI'|} I oU 7o (VOIUITIE) €1danol \b2H5UI'I}

(subject to ASTM D3695 — 95:2013)

Tes

Glass 100 ml container (subject to ISO 9058) with a solution of 33,3*1%
methanol (CH;OH),

33,3 £ 1 %(volume) ethanol (C,H;OH)‘and
33,3 £ 1 %(volume) isopropanol (CyH;,OH)
(subject to ASTM D3695 ~95)

Sample 6

volume)

4.3.2
4.3.2.1

Maximum

4.3.2.2

The syst
inspectio

4.3.3

4.3.31

The Rani
10 ml.

4.3.3.2

Use test

Fime for single inspection
Requirements

permitted inspection time shall not exceed 10 s.

Test method

em shall successfully identify~test sample 1 subject to ASTM E1840 -
h time is subject to the requirements of 4.3.2.1 (Figure A.1 of Annex A).

Requirements for minimum volume of liquid to be inspected
Requirements

an analyzer shall be capable of analyzing a liquid object with minimum

Test-method

sample 2 for the minimum volume test. The test shall successfully

96:2014;

olume of

identify

cyclohex
inspectio

e by COMpartson 1o the Teference Spectrum given i ASTM E1840—

n time is subject to the requirements of 4.3.2.1.

4.3.4 Requirements for container wall thickness

4.3.41

Requirements

96:2014,

The Raman analyzer shall be capable of checking a liquid with a container wall thickness up
to 10 mm.
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4.3.4.2 Test method

The Raman analyzer shall perform a single identification of test sample 1 subject to ASTM
E1840 — 96:2014. Insert 5 glass plates (fused silica or similar with (90 + 5) % transmittance)
with thicknesses 2 mm +0,10 mm, 4 mm 0,2 mm, 6 mm +0,3 mm, 8 mm 0,4 mm, 10 mm
+0,5 mm between test sample 1 and the Raman analyzer sequentially. The glass plate areas
shall be sufficient to cover the output and input apertures of the Raman analyzer
(see Figure 1). The orientation of glass plates should be reasonably perpendicular
(3 degrees) to the optical axis. The test shall successfully identify cyclohexane by
comparison to the reference spectrum given in ASTM E1840 — 96:2014; inspection time is
subject to the requirements of 4.3.2.1.

Sample 1

Raman analyzer

Glassplate
IEC

Figure 1 — Test on container wall thickness

4.3.5 Requirements for container wall.transparency
4.3.5.1 Requirements

The Rarpan analyzer shall besgapable of checking a liquid in a container Wwith wall
transmitthnce exceeding (25 + 3).%.

4.3.5.2 Test method

The Ramfan analyzer.shall perform a single identification of the test sample 1 subject|{to ASTM
E1840 —96:2014. dnsert sequentially 6 standard absorbing or reflective neutral dengity filters
with trangmittance J(80 £ 3) %, (63 £ 3) %, (50 £ 3) %, (40 £ 3) %, (32 £ 3) % and (25 £ 3) %;

i.e. with an opfi¢al density (OD) ranging from 0,1 to 0,6 through 0,1 (transmittance T |= 107°D)
between ftest'sample 1 and the Raman analyzer. The areas of the neutral density filfers shall
be sufficlent’t ver th tput and input rtur f the Raman analyzer fFigure 2).

The orientation of glass plates should be reasonably perpendicular (x 3 degrees) to the
optical axis. The test shall successfully identify test sample 1 by comparison to the reference
spectrum given in ASTM E1840 — 96:2014; inspection time is subject to the requirements of
4.3.2.1.
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Sample 1

Raman analyzer

Neutral density filter

4.3.6
4.3.6.1
The Ram

Figure 2 — Test on container wall transparency

Requirements for detectable spectral range
Requirements

an analyzer shall be able to record Raman spectrarof-organic/inorganic liqu

Raman shift range from 300 cm~" to 3 600 cm™', the range that contains the char

peaks of

4.3.6.2

The Ramn
the follo
96:2014
(2853 %
to (3 570
be either

computer.

4.3.7
4.3.71

The iden
shall coir

most known liquids.

Test method

an analyzer shall perform single identifications of test samples 1 and 3 a
ving characteristic Raman features;* for test sample 1 subject to ASTM
L four characteristic peaks at (384 % 2) cm~1, (801 2) cm™1, (1444 £ 2) ¢
D) cm~1; for test sample 3 — the characteristic band ranging from (3 130 *
+ 30) cm~1 (Figure A.1 and.Figure A.2 of Annex A). The recorded spectral q
displayed on the embedded monitor or transferred in digital form to an

Reproducibility ©f identification result
Requirements

ificationresult of the same test sample obtained in identical measurement ¢
cide with spread of the recognition reliability factor not exceeding 5 %.

4.3.7.2

IEC

ds in the
acteristic

nd detect
E1840 -
m~1, and
30) cm™1
ata shall
external

onditions

Test method

Use test sample 1 subject to ASTM E1840 — 96:2014 for the identification reproducibility test

(Table 3)

Perform 10 sequential measurement/identification cycles (inspection time is subject to the
requirements of 4.3.2.1) and fill in the fields of Table 3, including the result of ID match to test
sample 1 (true/false) and the numerical value of the calculated recognition reliability factor.
The test is passed if all 10 identification results show the correct substance ID (Cyclohexane)
and the coefficient of variation (CoV, defined as the ratio of the standard deviation o to the

mean val

ue) of the recognition reliability factor does not exceed 0,05.
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For a single measured Raman spectrum of test sample 1, the Recognition Reliability Factor
(RRF) is calculated from the positions of the five most intense spectral peaks of test sample 1

(ASTM E

a) 801,3
b) 1028
c) 1266
d) 1444
e) 2852

1840 — 96:2014):

0+0,96 cm™1;

,30 £ 0,45 cm~1;
,40 £ 0,58 cm~1;
,40 £ 0,30 cm™1;
,90 £ 0,32 cm™1.

Based on the measurement error of spectral peaks with Raman analyzers (reference to

Europea

Pharmacopoeia 8.7:2016, Chapter 2.2.48), the largest admissible deviati

absolute

The Recd

positions of Raman peaks is chosenas I' = 3 cm~1.
gnition Reliability Factor is determined by the formula:

1

_,0)?
1+ —25%

RRF =

Table 3 — Reproducibility test results’table

ID m3tch Recognition
Test liquid ID Test result No. Reliability Factor
(truelfalse)
(RRF)
1
2
3
4
5
Liquid
6
7
8
9
10
Mean true/false =
Standard deviation =
CoV<0,05 true/false

4.3.8 Selectivity of substance identification

4.3.8.1

General

n of the

This tests the ability of a system to identify chemical substances, including mixed liquid

solutions
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4.3.8.2 Requirements

When analyzing chemical compounds, the identification data shall contain common names of
the compounds and/or synonyms and chemically related compounds. In the case of analysis
of binary solutions (see e.g. Figure A.4 and Figure A.5 of Annex A), identification of both
components shall be achieved. In the case of the ternary solution (see e.g. Figure A.5 of
Annex A), it is only required that any, all, or no components identified are so reported. The
spectra of binary or ternary solutions should not be stored in the spectral library of the system
prior to the test.

4.3.8.3 Test method

Analyze test sample 4. Both components — water and ethanol — shall be successfully
identified by The sysiem under test, Inspection time Is subject to the requirements of 4.3.2.1.

Analyze test sample 5. The two components — methanol and ethanol — shallche’sugcessfully
identified by the system under test; inspection time is subject to the requirements of 4.3.2.1.

Analyze |test sample 6. For the ternary compound, the requirement is that the three
components — methanol, ethanol and isopropanol — shall each be reported as identified by the
system ynder test or not; inspection time is subject to the requirements of 4.3]2.1. The
requirement is to report only.

4.4 Lapser safety
4.4.1 General

Predetermined security measures are required faor the Raman analyzer, depending on the
laser clags to which it is assigned by the manufacturer. This applies to the visual anfl audible
indication of the status of the emitter, the presence of radiation blocking, protectiye casing
and othef devices that protect the operator‘and bystanders from harmful exposurq to laser
radiation

4.4.2 Depending on its declared:¢lass of laser, the Raman analyzer shall meet the safety
requiremgnts prescribed in IEC 60825-4:2006.

4.5 Elgctrical safety
4.51 Main power connection

4511 Requirements

input panameters of the low-voltage power supply unit of the Raman analyzer. The input
parameters of the Tow-voltage power supply of the Raman analyzer shall be compatible with
the parameters of the available ac mains supply (subject to the requirements of
I[EC 60038:2009).

If operatTd using AC mains supply, the input voltage and frequency shall correspond to the

4.5.1.2 Test method

Check that the permissible voltage and frequency range indicated on the low-voltage power
supply unit corresponds to the parameters of the available ac mains supply. Plug the Raman
analyzer into an outlet using a low-voltage power supply. Perform 4.3.2.2 and ensure normal
system operation.
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4.5.2 Stability at mains power supply
4.5.2.1 Requirements

If operated using AC mains supply, the Raman analyzer shall operate normally when the
supply voltage is between 85 % and 110 % of voltage rating and in the range of + 3 Hz of
nominal frequency.

4.5.2.2 Test method

The Raman analyzer shall operate normally while being tested for 15 min at each of three
voltage levels, namely, AC voltage of 85 % of nominal value, the nominal value, and 110 % of
nominal value, respectively. A single test procedure mentioned in 4.3.2.2 shall be successfully
completeg—after t5mmimof powerinmg themstromentateachvottage tevet:

4.5.3 Battery connection
4.5.3.1 General

This subg¢lause applies to systems that are battery powered.

4.5.3.2 Requirements

The Ranmpan analyzer shall be suitably protected against the incorrect connectign of the
battery.

4.5.3.3 Test method

The compliance to this requirement can be verified by observation or by test discgnnection
and recopnection of the battery.

4.5.4 Stability to battery charge level
4.5.4.1 General

This subg¢lause applies to the systems that are battery powered.

4.5.4.2 Requirements
In the case of battery: power, the Raman analyzer should have a low-battery indication,

notifying [that correCt operation is no longer guaranteed. When a low-battery ind|cation is
absent, the device-should ensure normal operation.

4.5.4.3 Test method

By visual inspection of the Raman analyzer ensure that the low battery indication is present
on the device exterior. Check the performance of the system, powered from the battery, at the
charge level higher than the point of low battery indication. The system shall perform correct
identification of test sample 1 subject to ASTM E1840 — 96:2014; inspection time is subject to
the requirements of 4.3.2.1 (Figure A.1 of Annex A). Perform several tests more than once
every 10 min and confirm that the Raman analyzer gives correct identifications (in terms of
the substance ID) until the point at which a low battery indication is given.

4.6 Mechanical stability
4.6.1 General

This subclause applies to the systems that are free standing.
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4.6.2 Requirements

The Raman analyzer should be physically stable when it is tilted up to 10° from its normal
position.

4.6.3 Test method

Place the Raman analyzer on a slope at 10° to the horizontal. The Raman analyzer should not
be overturned. Repeat for rotations of the system about a vertical axis by 90°.

4.7 Environmental requirements

4.7.1 Environmental suitability test

The system functionality shall be demonstrated before, during, and after applying|standard
ambient {esting. See Table 4 for environmental suitability tests and requirements.

Table 4 — Ambient requirements
Test of functionality
. Severity Duration
Project level Test method h Before Intef- After ambient Remarks
ambient test mediate test
. Epergize the
Ambient :
o N Perform test Ab of equipment for
tem(;lu_il;:;ure 15°C+3°C IEC 60068-2-1:2007 8 4.3.2.2 4.3.2.2 4.3.2.2 cofresponding
tegting period
35°C+3°C
Ambient Rel Epergize the
elative Perform test Bb of equipment for
temﬂgrzture humidity: IEC 60068-2-2:2007 8 4)3.2.2 4.3.2.2 4.3.2.2 colresponding
(High) (45 % — te$ting period
75 %)
35°C£3°C Epergize the
Relative ; Perform test Ca of equipment for
Relat
humidity [ puinidity: | /EC 60068-2-78:2012 8 4.3.2.2 4.3.2.2 43.2.2 | oolresponding
(80 %3 % ) tegting period
Storage Do not
Temperature|| 0°C + 3 °C |Egrg%r(%;?§f1p-\go%f7 8 4.3.2.2 None 4.3.2.2 emergize the
(Low) ’ ¢quipment
Storage Do not
Perform test Bb of }
Temperature|| 50 °C + 3 °C X 8 4.3.2.2 None 4.3.2.2 efergize the
(High) IEC 60068-2-2:2007 dquipment
Upon completion.of all environmental tests wait another 4 h at normal conditiong for the
Raman gystém 'to thermalize. Perform 4.3.2.2 and ensure normal system operatjon. Test
sample 1[shall be correctly identified.

4.7.2 Mechanical vibration testing

The system functionality shall be demonstrated before and after testing for mechanical
stability. See Table 5 for mechanical vibration tests and requirements.
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Table 5 — Tests and requirements for mechanical stability

Functionality test Remark
Project Requirements Test method Before After
vibration | vibration

test test
Vibration Frequency range (Hz): 2~9, 9~200 Subject to 4.3.2.2 4.3.2.2 Do not energize
test (sine wave); amplitude (mm): 0,3; | IEC 60068-2-6:2007 the equipment
peak acceleration (m/s2): 1; during vibration

Vibration direction: X,Y,Z; Duration
(min): 10

Perform @-37272—amd—ensure mormat—systernT operation. Test—sampte—t—stratt—bejcorrectly
identified|.

4.8 El¢ctromagnetic compatibility
4.8.1 mmunity testing

4.8.1.1 Requirements

4.8.1.1.1 Magnetic fields

Testing gf immunity to power frequency magnetic field for~the equipment shall be performed
subject t¢ the requirements of 1.1 of Table 1 of IEC 61000-6-1:2016.

4.8.1.1.2 Radiofrequency

Testing of immunity to radiation of RF electremagnetic field for the equipment|shall be
performef subject to the requirements of 1.2;0f Table 1 of IEC 61000-6-1:2016.

4.8.1.1.3 RF common mode

Testing gf immunity to RF commen-mode for power input/output terminals of the efuipment
shall be performed subject to the.requirements of 4.1 of Table 4 of IEC 61000-6-1:2016.

4.8.1.1.4 Electrostatic discharge

Testing df immunity tovelectrostatic discharge for external terminals of the equipment shall be
performef subject {o-the requirements of 1.4 of Table 1 of IEC 61000-6-1:2016.

4.8.1.1.5 Electrical fast transient burst

a) Immupitytesting with electrical fast transient burst for terminals of signal/controllgr lines of
the equipment shall be performed subject to the requirements of 2.2 of Table 2 of
IEC 61000-6-1:2016.

b) Immunity testing with electrical fast transient burst for power input/output terminals of the
equipment shall be performed subject to the requirements of 4.5 of Table 4 of IEC 61000-
6-1:2016.

4.8.1.1.6 Voltage sag

Testing of immunity to voltage sag for power input/output terminals of the equipment shall be
performed subject to the requirements of 4.2 of Table 4 of IEC 61000-6-1:2016.

4.8.1.1.7 Voltage interruption

Testing of immunity to voltage interruption for power input/output terminals of the equipment
shall be performed subject to the requirements of 4.3 of Table 4 of IEC 61000-6-1:2016.
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4.8.1.1.8

Voltage surge

Testing of immunity to voltage surge for power input/output terminals of the equipment shall

be perfor

4.8.1.2

med subject to the requirements of 4.4 of Table 4 of IEC 61000-6-1:2016.

Test method

Testing shall be performed following the method defined by IEC 61000-6-1:2016 and be
subject to the requirements of 4.3.2.2.

4.8.2 Emission test

4.8.2.1

Requirements

4.8.2.1.1

Radiated disturbance

Performance of radiated disturbance of the system shall be subject to the requireme

or 1.3 of

4.8.2.1.2

Table 1 of IEC 61000-6-3: 2020.

Conducted disturbance

Performance of conducted disturbance of the system shall be subjéct to the require

Table 2.1

4.8.2.2

Testing s
subject t¢

of IEC 61000-6-3: 2020.

Test method

hall be performed following the method ¢defined by IEC 61000-6-3: 202(
the requirements of 4.3.2.2.

5 Marking and documentation

5.1 lean analyzer marking

The Ra
positions
a) Name
b) Prodd
c) Prodd
d) Laser

5.2 Da

an analyzer should have the following clear permanent markings in q

of manufacturer
ct name and,type.
ction date”and serial number.

safety\class.

cumentation

hts of 1.1

ments of

and be

rominent

a) User

anual.

b) Maintenance instructions.

c) Qualification certificate of product inspection. Warning notes and description of warning
signs (on the Raman analyzer) should be provided along with technical documentation.
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Raman spectra of test samples

A.1  Raman spectrum of test samples 1 and 2

Cyclohexane in transparent glass container

IEC

- 2 853 (£2)
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Figure A.1/='"Raman spectrum of test samples 1 and 2 (cyclohexane) with four r¢ference
peaks (3 -1 + -1 -1 + -1 -1 + -1 -1 2 cm_1)

to verify the spectral range of 300 cm~1 to 3 000 cm™"
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A.2 Raman spectrum of test sample 3

0
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O
w
0,5 e Mg L
N
O I A ' ) l ] I L ' L) I L} I L »
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Raman|shift (cm™)
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Figure A.2 — Raman spectrum of test sample 3 (water) with the reference band {o verify

the spectral range 3 000 cm~1to 3 600 cm™1
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A.3 Raman spectrum of test sample 4

10% solution of C,H,OH in H,0 in transparent glass container

2 Q2L (LD
= ==

879 (+2)

Scattering cross-section (relative units)

1455 (+2)

N

' L} l L} I L} I L} I L) l L} ' L) »
500 1000 1500 2 000 2 500 3000 3 500 4 000
Raman sHift (cm™)

IEC

Figure A.3 — Raman spectrum of test sample 4 (10 % ethanol in water) with fhree
reference peaks of-ethanol in water (879 cm™1 2 cm™1,1455cm™1+2 cm[1,
2|935 cm~1 £ 2 ¢m=1) and the reference band of water in the spectral rande
3000 cm™1to 3600 cm™1
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A.4 Raman spectrum of test sample 5

Mixture of methanol (50%) and ethanol (50%)
in transparent glass container

ME 2 934 (3)

M 2 836 (+2)

Scattering cross-section (relative units)
E 882 (+2)

M 1 035 (£2)

ME 1 456 (3)

E 1276 (£2)

T T T T T ¥ T T T T T
500 1000 1500 2 000 2500 3000
Raman shift (cm™)

IEC

Fighre A.4 — Raman spectrum of test sample 5 (50 % methanol + 50 % ethanpol)

The strongest reference peaks of ethanol (C2H50H), methanol (CH30OH) and the ovgrlapping
peaks arg indicated with.letters E, M and ME respectively. Those are E (882 cm™! ¢ 2 cm™!,
1276 cm' £ 2 cm™!), M/(1 035 cm™ £ 2 cm™!, 2836 cm™ £ 2 cm™') and ME (1 #56 cm™!
+ 3 cm[2 934 cm 1«13 cmT).
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A.5 Raman spectrum of test sample 6

Mixture of methanol (33,3%), ethanol (33,3%) and >
isopropanol (33,3%) in transparent glass container H
&
(o]
N
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Figure A.5 — Raman spectrum of test sample 6
(33,3 % methanol + 33,3 % ethanol + 33,3 % isopropanol)

The strgngest reference peaks of ethanol (C,H5;OH), methanol (CH3;OH), isqpropanol
(C3H,OH) and the,overlapping peaks are indicated with letters E, M, I, El, MEI respectively.
Those arp E (883 em ' +2cm!, 1276 cm' £ 2 cm™!), M (1036 cm'+3 cm™!, 2834 cm™1 &
2cm™), | (490em™ £2cm!, 819 cm ' x2cem!, 953 ecm™ ' £+ 2 em!, 1343 cm™! £ 2 ¢m™T) and
overlapping-peaks El (436 cm™' + 3 cm™1, 2882 cm™ ' £+ 3 cm™!, 2977 cm™! + 2 cm™1)|and MEI
(1457 cpt¥3 cm1, 2933 cm™! £ 3 cm").
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La langue employée pour I’élaboration de cette Norme internationale est I'anglais.

Ce document a été rédigé selon les Directives ISO/IEC, Partie 2, il a été développé selon les
Directives ISO/IEC, Partie 1 et les Directives ISO/IEC, Supplément IEC, disponibles sous
www.iec.ch/members_experts/refdocs. Les principaux types de documents développés par
I'lEC sont décrits plus en détail sous www.iec.ch/standardsdev/publications.

Le comité a décidé que le contenu de ce document ne sera pas modifié avant la date de stabilité
indiquée sur le site web de I'lEC sous webstore.iec.ch dans les données relatives au document
recherché. A cette date, le document sera

e reconduit,

e suppfime,
e remplacé par une édition révisée, ou

e amendé.

IMPORT|ANT - Le logo "colour inside™ qui se trouve sur la page de/couverture de ce dpcument
indique| qu'il contient des couleurs qui sont considérées .ccomme utiles a une¢ bonne
compréhension de son contenu. Les utilisateurs devraient,(par conséquent, impfimer ce
document en utilisant une imprimante couleur.
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INTRODUCTION

Le présent document établit les méthodes d'essai normalisées et les objets permettant
d'évaluer les aptitudes des systémes Raman utilisés en matiére d'identification spectrale des
liquides et des mélanges de liquides. L'accent est principalement mis sur les essais de
fonctionnalité du matériel (analyseur Raman); sur la fiabilité des résultats d'identification des
liquides dans des récipients présentant différentes propriétés de facteur de transmission de
lumiére et sur la stabilité des performances du matériel dans différentes conditions
environnementales. La conception du schéma optique de |'analyseur Raman, ainsi que les
caractéristiques de géométrie et de masse ne sont pas présentées et sont laissées a la
discrétion du fabricant. Le présent document ne précise pas les circonstances et les objectifs
de I'examen des liquides, les méthodes de détection du récipient, ni les techniques de sécurité
relatives 2 i i iqui i i i : tiere de
fonctionnfalité de I'analyseur Raman concernent donc également son utilisation |dans les
domaines de la sécurité, de l'analyse des solutions pharmaceutiques et d'autres| produits
chimiquep liquides. L’Annexe A fournit le spectre de diffusion de Raman des” éc
d'essai, guquel les méthodes d'essai se rapportent.
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INSTRUMENTATION POUR LA RADIOPROTECTION —
SYSTEME D'IDENTIFICATION SPECTRALE DES LIQUIDES
DANS DES RECIPIENTS TRANSPARENTS ET SEMI-TRANSPARENTS
(SYSTEMES RAMAN)

1 Domaine d'application

Le présent document fournit les exigences de performances techniques, les méthodes d'essai,
Ies exi ””” i mratiere C€ e O ManctesS opérationnetes - oS dpcuments
d'accompagnement, les conditions d'emballage, de transport et de stockage,-du|systéme
d'identifigation spectrale des liquides dans des récipients transparents et semi-transpgrents (ici
appelés 'lsystéme"), reposant sur la méthode de diffusion inélastique de la lumiete (Rgman) par
des molécules.

Le présept document s'applique tant aux systémes stationnaires que portatifs (les pgqrametres
de géompétrie et de masse ne sont pas concernés par les essais). Le présent document
s'applique aux critéres d'essais d'identification de substancejainsi qu'aux criteres de
vérificatipn, d'homologation et de fonctionnement du systéme,. Etant donné que l¢ présent
documenit prend uniquement en considération la fonctionnalité des analyseurs Raman et leur
aptitude a identifier des fluides a un ou plusieurs compasants, il permet également de vérifier
les analyseurs Raman destinés au filtrage de sécurité.des menaces, a I'examen des [solutions
médicalep, aux produits chimiques liquides, etc.

2 Réfdrences normatives

Les documents suivants sont cités dans le‘texte de sorte qu’ils constituent, pour tout|ou partie
de leur ¢ontenu, des exigences du présent document. Pour les références datég¢s, seule
I’édition ¢itée s’applique. Pour les reférences non datées, la derniére édition du dociment de
référencg s'applique (y compris les;éventuels amendements).

IEC 60038:2009, Tensions normales
IEC 60048-2-1:2007, Essais d’environnement — Partie 2-1: Essais — Essai A: Froid
IEC 60048-2-2:200¥7, Essais d’environnement — Partie 2-2: Essais — Essai B: Chaleur|seche

IEC 6006842-6:2007, Essais d’environnement — Partie 2-6: Essais — Essai Fc: Vibrations
(sinusoidales)

IEC 60068-2-78:2012, Essais d’environnement — Partie 2-78: Essais — Essai Cab: Chaleur
humide, essai continu

IEC 60825-4:2006, Sécurité des appareils a laser — Partie 4: Protecteurs pour lasers
IEC 60825-4:2006/AMD1:2008
IEC 60825-4:2006/AMD2:2011

IEC 61000-6-1:2016, Compatibilité électromagnétique (CEM) — Partie 6-1: Normes génériques
— Norme d’immunité pour les environnements résidentiels, commerciaux et de l'industrie légere

IEC 61000-6-3:2020, Compatibilité électromagnétique (CEM) — Partie 6-3: Normes génériques
— Norme sur I'émission relative aux appareils utilisés dans les environnements résidentiels

ISO 3696:1987, Eau pour laboratoire a usage analytique — Spécification et méthodes d’essai
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ISO 9058:2008, Récipients en verre — Tolérances standards pour bouteilles

ASTM D3695 — 95:2013, Standard Test Method for Volatile Alcohols in Water by Direct
Aqueous-Injection Gas Chromatography

ASTM D5309 - 16, Standard Specification for Cyclohexane 999
ASTM E1094 — 04:2015, Standard Specification for Pharmaceutical Glass Graduates

ASTM E1840 — 96:2014, Standard Guide for Raman Shift Standards for Spectrometer
Calibration

Europealh Pharmacopoeia 8.7:2016, 2.2.48, Raman spectroscopy, pp.5464-5466

3 Termes et définitions
Pour les pesoins du présent document, les termes et définitions suivants-s'appliquent.

L'ISO et ['IEC tiennent a jour des bases de données terminologiqués destinées a étrg utilisées
en normdlisation, consultables aux adresses suivantes:

e |EC Hlectropedia: disponible a I'adresse http://www.el€ctropedia.org/

e |ISO Online browsing platform: disponible a I'adresse http://www.iso.org/obp

31
récipient
récipientjcontenant le liquide a examiner et dont la paroi, le fond ou le couvercle est trgnsparent
ou semi-fransparent

3.2
durée d'¢xamen
intervallel de temps entre le débuyt de la détection et I'obtention du résultat d'identificajt

on

3.3
analyseyr Raman
systéme tilisant la méthode Raman pour l'identification spectrale des liquides orgahiques et
inorganiques dans_des récipients transparents ou semi-transparents, produisant des|données
d'identifigation d'échantillon sous la forme d'un nom chimique, d'un numéro de registre CAS ou
d'un nunéro didentification de substance normalisé analogue, et permettant le stopkage, le
traitemer]t et'le)transfert des données d'identification en vue d'autres procédures

3.4

spectroscopie Raman

technique optique d'identification de substance organique et inorganique reposant sur le
mesurage spectral et I'analyse de la diffusion inélastique de la lumiére (Raman Stokes) par les
molécules sous illumination laser monochromatique

Note 1 a l'article: Pour chaque type de molécules polyatomiques, le spectre de diffusion de lumiére est composé
d'un ensemble unique de crétes caractéristiques décalées en énergie par rapport a la ligne laser primaire (décalage
Raman). La méthode est composée d'une lumiére laser qui interagit avec une substance, d'un ensemble de lumiéres
diffusées, d'un traitement et d'une identification du spectre par comparaison avec une base de données de référence
du spectre.
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3.5

facteur de fiabilité de reconnaissance

RRF

grandeur qui définit le degré de coincidence du spectre Raman des substances examinées et
de référence

Note 1 al'article: Le facteur de fiabilité de reconnaissance est représenté sous forme numérique et est explicitement
quantifié en 4.3.7.2.

Note 2 a l'article: L’abréviation "RRF" est dérivée du terme anglais développé correspondant "recognition reliability
factor".

3.6

résultat d'identification
donnéesfincluant le nom commun de la substance liquide examinée et identifiée, le,numéro de
registre GAS (facultatif), la formule moléculaire (facultative), la formule développéé€|(facultative)
et le facteur de fiabilité de reconnaissance (facultatif)

Note 1 a I'grticle: Si plusieurs substances sont identifiées, il convient que le résultat d'identification contienne les
informationfs indiquées ci-dessus pour chaque substance identifiée.

3.7
protocole de données d'identification
données|contenant I'heure et la date, le numéro d'identification de I'analyseur Raman (ID
d'analysqur Raman), I'ID de I'opérateur (facultatif), le. résultat d'identificatign et la
représentation numérique du spectre Raman mesuré et )Jdu spectre Raman de féférence
correspopdant

3.8
liquide d'essai
liquide ufjilisé pour soumettre les performances\du systéme a I'essai

3.9
échantillon d'essai
combinaigon d'un récipient d'essai.gonforme a 3.1 et d'un liquide d'essai conforme a B.8

4 Exigences

4.1 Structure et aspect

Il conviept que les{accés de connexion de l'analyseur Raman soient congus pouf faciliter
I'installatjon et Je retrait de I'échantillon d'essai selon les conditions spécifiées en 3.1

4.2 Fonctions

4.2.1 Alarme

Il convient que I'analyseur Raman fournisse automatiquement une mise en garde sous la forme
de signaux acoustiques et/ou visuels lorsque des liquides dangereux sont identifiés.

4.2.2 Données affichées

a) L'analyseur Raman doit afficher le résultat d'identification sous forme textuelle ou graphique
en intégrant les éléments facultatifs conformes a 3.6.

b) L'analyseur Raman doit fournir une interface permettant I’enregistrement du protocole de
données d'identification.
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4.2.3 Enregistrement et stockage des données d'identification

a) Il convient que les données d'identification de la substance examinée et les marques
d'activation d'alarme soient automatiquement stockées en séquence de données ordonnée
dans le temps, y compris le protocole de données d'identification conforme au 3.7. Les
utilisateurs peuvent avoir la possibilité de désactiver la consignation automatique des
données.

b) Un logiciel de recherche et d'extraction des données d'identification doit étre fourni.

c) Le protocole de données d'identification conforme a 3.7 doit étre protégé de maniére fiable
en mode sécurisé en lecture seule avec un accés autorisé aux données et aux spectres
stockés.

d) Le systéme doit pouvoir exporter les données de protocole (ou des fragments de protocole)
et le v e ifieation—dan &€ ofhma > o€ H—graphiade Rer—prepriétaires
fréquemment utilisés.

e) Il convient de pouvoir accéder aux données spectrales consignées et les~transfgrer vers
des supports d'informations externes sous forme numérique.

4.2.4 Diagnostic des erreurs et autovérification

Il convignt que le systéme dispose de la fonctionnalité de ,diagnostic des efreurs et

d'autovélifification. L'autovérification peut étre automatique ou manuelle, et il conviept qu'elle
couvre lep problémes d'étalonnage du dispositif et de fonctionnalité de I'appareil. Cela|peut étre
réalisé par l'intermédiaire de sources lumineuses étalonpées internes ou reposdr sur un

échantillgn étalon externe.

4.2

5 | ogiciel de contrble d'accés

Il convient que I'analyseur Raman dispose d'une @ption permettant de vérifier I'ID de I'opérateur.
Des paramétres d'ID numérique ou biométrique\uniques peuvent étre utilisés pour la vérification

des opérateurs autorisés.

4.3
4.3

4.3

Performances
A Conditions d'essai
A1 Conditions environnementales

Sauf spdcification contraire, les essais doivent étre réalisés dans les conditions hormales
d'essai indiquées dans_la troisiéme colonne du Tableau 1. Pour les essais réalisés [hors des
conditions normales d'essai, les valeurs de température, de pression et d'humidité|relatives
doivent 8tre indiquées et des corrections appropriées, le cas échéant, doivent étre gpportées
pour gardantir lasréponse attendue dans les conditions de référence (colonne 2). Tous Ies essais
indiqués |en ‘4.3 doivent étre réalisés avec les mémes paramétres de fonctionngment du
systéme.|[Neonvient de consigner les valeurs de tout écart. Les conditions de référgnce sont
indiqguées dans la deuxiéme colonne du Tableau 1.

Les valeurs du Tableau 1 sont destinées aux essais réalisés dans des climats tempérés. Dans
d'autres climats, les valeurs d'essai réelles doivent étre indiquées. Une pression atmosphérique
inférieure a 70 kPa est admise a des altitudes plus élevées et doit étre consignée de la méme
fagon.
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Tableau 1 — Condition de référence et conditions normales d'essai

Condition environnementale Condition de référence Condition normale d'essai
Température 20 °C 15°Ca 35°C
Humidité relative 65 % 45% a 75 %
Pression atmosphérique 101,3 kPa 70 kPa a 106,6 kPa

Champ électromagnétique
ambiant

Inférieur a la valeur la plus

Négligeable basse générant un brouillage

Inférieure a deux fois la valeur
Négligeable de l'induction occasionnée par
un champ magnétique terrestre

Induction magnétique
ambiante

4.3.1.2 Appareil d'essai

Le principal appareil d'essai d'identification de la substance est présenté dans le Tabjeau 2.

Tableau 2 — Principal appareil d'essai et exigences techniques

Echantillon d'essai Spécification et classe diexactitude

Récipient en verre de 100 ml (conforme a I'lSO 9058:2008) aveg

Echantfllon d'essai 1 "Cyclohexane 999" (C¢H,,) (corforme & I'ASTM D5309 — 16)

Récipient en verre de 10 ml (conforme a 'ASTM E1094 — 04(2015)) avec

Echantfllon d'essai 2 "Cyclohexane 999" (C,Hy,) (conforme & 'ASTM D5309 — 16)

Récipient en verre de 100 ml (cohforme a I''SO 9058:2008) avec de I'eay distillée

Echantfllon d'essai 3 (H,0)-(€anforme & ISO 3696:1987)

Récipient en verre de 100 ml (conforme a I''SO 9058:2008) avec 10 % d[éthanol

Echantjllon d'essai 4 (C,H;OH) dan§’J'eau (H,0) (conforme & ASTM D3695 — 95:2013

Récipient en verre de 100 ml (conforme & I''SO 9058:2008) avec une splution
Echantliion d'essai 5 de 50 %(volume)de méthanol (CH,OH) dans 50 %(volume) d'éthanol (Q,H;OH)

(conforme a ASTM D3695 — 95:2013)

Récipient en verre de 100 ml (conforme a I'lSO 9058) avec une solutipn de
33,3 £ 1 %(volume) de méthanol (CH,OH),

Echantliion d'essai 6 33,3 £ 1 %(volume) d'éthanol (C,H;OH) et

33,3 £ 1 %(volume) d’alcool isopropylique (C,H,OH)

(conforme a ASTM D3695 — 95)

4.3.2 Dureé '‘examen uni

4.3.21 Exigences

La durée d'examen maximale admise ne doit pas dépasser 10 s.

4.3.2.2 Méthode d’essai
Le systeme doit identifier avec succés [I'échantillon d'essai1 conforme a

ASTM E1840 — 96:2014. La durée d'examen est conforme aux exigences de 4.3.2.1 (Figure A.1
de ’Annexe A).

4.3.3 Exigences relatives au volume minimal de liquide a examiner

4.3.3.1 Exigences

L'analyseur Raman doit pouvoir analyser un volume minimal de 10 ml de liquide.
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4.3.3.2 Méthode d’essai

Utiliser I'échantillon d'essai 2 pour I'essai de volume minimal. L'essai doit identifier avec succeés
le cyclohexane par comparaison avec le spectre de référence donné dans
FASTM E1840 — 96:2014, la durée d'examen étant conforme aux exigences de 4.3.2.1.

4.3.4 Exigences relatives a I'épaisseur de la paroi du récipient
4.3.4.1 Exigences

L'analyseur Raman doit pouvoir contréler un liquide placé dans un récipient dont I'épaisseur de
paroi atteint 10 mm.

4.3.4.2 Méthode d’essai

L'analysgqur Raman doit procéder a une simple identification de I'échantillon d'essai"1 ponforme
a I'ASTM E1840 — 96:2014. Insérer successivement 5 plaques en verre (silice fgndue ou
analoguel avec (90 +5) % de facteur de transmission) de (2 + 0,10)‘mm, (4 £[0,2) mm,
(6+0,3))mm, (8+0,4) mm, (10 £ 0,5 mm d'épaisseur entre [I'échantillon d'edsai1 et
I'analysepir Raman. La surface des plaques en verre doit étre suffiSante pour cquvrir les
ouverturds de sortie et d'entrée de l'analyseur Raman (voir la Eigure 1). Il conyient que
I'orientation des plaques en verre soit raisonnablement perpendiculaire (3 degréd) a I'axe
optique. L'essai doit identifier avec succés le cyclohexane par gomparaison avec le spectre de
référencg donné dans I'ASTM E1840 - 96:2014; la durée d'examen étant confdrme aux
exigencep de 4.3.2.1.

Echantillon 1

Analyseur Raman :]

Figure 1 — Essai d'épaisseur de la paroi du récipient

Plaque en verre
IEC

4.3.5 Fxigences relatives a la transparence de la paroi du récipient

4.3.5.1 Exigences

L'analyseur Raman doit pouvoir contréler un liquide placé dans un récipient dont le facteur de
transmission de la paroi est supérieur a (25 £ 3) %.

4.3.5.2 Méthode d’essai

L'analyseur Raman doit procéder a une simple identification de I'échantillon d'essai 1 conforme
a ’ASTM E1840 — 96:2014. Insérer successivement 6 filtres a densité neutre absorbant ou
réfléchissant présentant un facteur de transmission de (80 + 3) %, (63 £ 3) %, (50 = 3) %,
(40 £ 3) %, (32 +3) % et (25 + 3) %, c'est-a-dire avec une densité optique (OD) comprise
entre 0,1 et 0,6 a 0,1 (facteur de transmission T = 107OD) entre I'échantillon d'essai 1 et
I'analyseur Raman. La surface des filtres a densité neutre doit étre suffisante pour couvrir les
ouvertures de sortie et d'entrée de l'analyseur Raman (voir la Figure 2). Il convient que
I'orientation des plaques en verre soit raisonnablement perpendiculaire (+ 3 degrés) a l'axe
optique. L'essai doit identifier avec succés I'échantillon d'essai 1 par comparaison avec le
spectre de référence donné dans I'ASTM E1840 — 96:2014. La durée d'examen est conforme
aux exigences de 4.3.2.1.
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Echantillon 1

Analyseur Raman

Filtre a densité neutre

IEC
Figure 2 — Essai de transparence de la paroi du récipient

4.3.6 Fxigences relatives au domaine spectral détectable
4.3.6.1 Exigences

L'analysqgur Raman doit pouvoir enregistrer le spectré” Raman des | liquides
organiques/inorganiques dans la plage de décalage Raman,*comprise entre 300 cm~1 et
3 600 cm~1, cette plage contenant les crétes caractéristiqueS/de la plupart des liquide$ connus.

4.3.6.2 Méthode d’essai

L'analysqur Raman doit procéder a une simple identification de I'échantillon d'essai 1 et de
I'échantillon d'essai 3, puis détecter les caractéristiques Raman suivantes pour |'é¢hantillon
d'essai 1| conforme a [I'ASTM E1840 - 96:2014 - quatre crétes caractérisfiques a
(384 + 2){cm~1, (801 +2)cm™1, (1444 £ cm™! et (2853 +2)cm™1; pour I'é¢hantillon
d'essai 3| la bande caractéristique entre(3 130 + 30) cm~1 et (3 570 = 30) cm~" (Figyre A.1 et
Figure A2 de I'Annexe A). Les données spectrales consignées doivent étre affichées sur le
moniteur|intégré ou transférées au.format numérique vers un ordinateur externe.

4.3.7 Reproductibilité du.résultat d'identification
4.3.71 Exigences

Le résultat d'identification du méme échantillon d'essai obtenu dans des conditions dg mesure
identiquels doit eoincider avec la diffusion du facteur de fiabilité de reconnaisgance ne
dépassant pas<5\%.

4.3.7.2 Methode d’essai

Utiliser I'échantillon d'essai 1 conforme a [I'ASTM E1840 - 96:2014 pour l'essai de
reproductibilité d'identification (Tableau 3).

Procéder a 10 cycles successifs de mesure/d'identification (la durée d'examen est conforme
aux exigences de 4.3.2.1) et renseigner les champs du Tableau 3, y compris le résultat de la
correspondance d'ID de I'échantillon d'essai 1 (vrai/faux) et la valeur numérique du facteur de
fiabilité de reconnaissance calculé. L'essai est concluant si les 10 résultats d'identification
présentent I'ID de substance correcte (Cyclohexane) et si le coefficient de variation (CoV, défini
comme étant le rapport de I'écart-type ¢ sur la valeur moyenne ) du facteur de fiabilité de
reconnaissance ne dépasse pas 0,05.
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Pour un seul spectre Raman mesuré de l'échantillon d'essai 1, le facteur de fiabilité de
reconnaissance (RRF) est calculé a partir des positions des cing crétes spectrales les plus
intenses de I'échantillon d'essai 1 (ASTM E1840 — 96:2014):

a) 801,30 + 0,96 cm™";

b) 1028,30 + 0,45 cm™";

c) 1266,40+0,58cm™1;

d) 1444,40+0,30cm™1;

e) 2852,90+0,32cm™1.

En fonction de I'erreur de mesure des crétes spectrales avec les analyseurs Raman (référence

au docu T 2. imissible
des positions absolues des crétes Raman est choisi parI' = 3 cm™1.
Le factedr de fiabilité de reconnaissance est déterminé par la formule suivante:
RRF = —————
1+ %Zif,:l("i;‘z’?)
Tableau 3 — Tableau des résultats d'essaide reproductibilité
ID du liquide N° de résultat Correspondance Facteur de fiabilité de
d'essai d'essai d'ID (vrai/faux) reconnaissance (RRF)
1
2
3
4
5
Liquide
6
7
8
9
10
Moyenne vrai/faux =
Ecart-type =
CoV < 0,05 vrai/faux

4.3.8 Sélectivité de I'identification de substance
4.3.8.1 Généralités

Il s'agit de vérifier par essai I'aptitude du systéme a identifier les substances chimiques, y
compris les solutions mixtes.
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4.3.8.2 Exigences

Lors de I'analyse des composés chimiques, les données d'identification doivent contenir les
noms communs des composés et/ou des synonymes et les composés de méme nature
chimique. En cas d'analyse de solutions binaires (voir la Figure A.4 et la Figure A.5 de
I’Annexe A, par exemple), l'identification des deux composants doit étre réalisée. Il est
uniquement exigé que tout ou aucun composant identifié soit ainsi consigné, en cas de solution
ternaire (voir la Figure A.5 de I'Annexe A, par exemple). Il convient de ne pas stocker les
spectres des solutions binaires ou ternaires dans la bibliothéque spectrale du systéme avant
I'essai.

4.3.8.3 Méthode d’essai

Analyser[T'échantillon d'essal 4. Les deux composanis (eau et ethanol) doivent eire Jidentifiés
avec exactitude par le systéme soumis a I'essai. La durée d'examen est confqrme aux
exigencep de 4.3.2.1.

Analyser| I'échantillon d'essai 5. Les deux composants (méthanol et éthianol) doiyent étre
identifiés| avec exactitude par le systéme soumis a I'essai. La durée ,d'examen est fonforme
aux exigences de 4.3.2.1.

Analyser|l'échantillon d'essai 6. En ce qui concerne le composéiternaire, I'exigence éjablit que
les trois gomposants (méthanol, éthanol et alcool isopropyligue) doivent étre consignés, qu’ils
soient identifiés par le systéme soumis a I'essai ou non. La\durée d'examen est confprme aux
exigencep de 4.3.2.1. L’exigence stipule de consigner seulement.

4.4 Sélcurité du laser
4.4.1 Généralités

Des mestyres de sécurité prédéterminées sont exigées pour I'analyseur Raman, en fonction de
la classe|de laser que le fabricant lui a attribuée. Cela concerne l'indication visuelle ¢t sonore
de l'état|de I'émetteur, la présence d'un boitier de blocage et de protection cpntre les

rayonnements et d'autres dispositifs de protection de 'opérateur et des passants contre une
expositiopn dangereuse au rayonhement laser.

4.4.2 En fonction de sa.Classe déclarée de laser, I'analyseur Raman doit satisfaire aux
exigencep de sécurité indiquées dans I'lEC 60825-4:2006.

4.5 Sélcurité électrique

4.51 Raccordement a I'alimentation électrique

4.51.1 Exigences

Si I'analyseur est alimenté par un réseau d'alimentation en courant alternatif, la tension et la
fréquence d'entrée doivent correspondre aux parametres d'entrée du systéme d’alimentation a
basse tension de l'analyseur Raman. Les paramétres d'entrée du systéme d’alimentation a
basse tension de I'analyseur Raman doivent étre compatibles avec les paramétres du réseau
d'alimentation en courant alternatif disponible (conforme aux exigences de I'lEC 60038:2009).

4.5.1.2 Méthode d’essai

Vérifier que la plage de tensions et de fréquences disponible indiquée sur le systéme
d’alimentation a basse tension correspond aux paramétres du réseau d'alimentation en courant
alternatif disponible. Brancher Il'analyseur Raman a une prise utilisant un systéme
d’alimentation a basse tension. Exécuter la procédure de 4.3.2.2 et vérifier le fonctionnement
normal du systéme.
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