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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

EXPLOSIVE ATMOSPHERES -

Part 20-1: Material characteristics for gas and vapour classification —

Test methods and data

FOREWORD

1) The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization_comprising
all national electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC_is/to promote
international co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and glectronic fields. To
this end and in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications,
Technical Reports, Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEC
Publication(s)”). Their preparation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested
in the subject dealt with may participate in this preparatory work. Internatiopal,j governmental and non-
governmental organizations liaising with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely
with the International Organization for Standardization (ISO) in accordance ‘\with conditions determined by
agreement between the two organizations.

2) The formal decisions or agreements of IEC on technical matters express, as*nearly as possible, an international
consensus of opinion on the relevant subjects since each technical~committee has representation from all
interested IEC National Committees.

3) IEC Publications have the form of recommendations for international use and are accepted by IEC National
Committees in that sense. While all reasonable efforts are made to ensure that the technical content of IEC
Publications is accurate, IEC cannot be held responsible\for the way in which they are used or for any
misinterpretation by any end user.

4) In order to promote international uniformity, IEC Natiognal Committees undertake to apply IEC Publications
transparently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any divergence
between any IEC Publication and the corresponding\national or regional publication shall be clearly indicated in
the latter.

5) IEC itself does not provide any attestation_of“conformity. Independent certification bodies provide conformity
assessment services and, in some areass‘access to IEC marks of conformity. IEC is not responsible for any
services carried out by independent cettification bodies.

6) All users should ensure that they have.the latest edition of this publication.

7) No liability shall attach to IEC or its directors, employees, servants or agents including individual experts and
members of its technical committees and IEC National Committees for any personal injury, property damage or
other damage of any natureswhatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal fees) and
expenses arising out of the publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any other IEC
Publications.

8) Attention is drawn~to-the Normative references cited in this publication. Use of the referenced publications is
indispensable for\the correct application of this publication.

9) Attention is draWn to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subject of
patent rights..IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

International Standard ISO/IEC 80079-20-1 has been prepared by subcommittee 31M: Non-
electrical equipment and protective systems for explosive atmospheres, of IEC technical
committee 31: Equipment for explosive atmospheres.

This first edition of ISO/IEC 80079-20-1 cancels and replaces IEC 60079-20-1:2010. It
constitutes a technical revision. No significant changes were made with respect to
IEC 60079-20-1:2010.

It is published as a double logo standard.
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The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
31M/122/FDIS 31M/126/RVD

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

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.

A list of all parts in the IEC 60079 series, under the general title: Explosive atmospheres, as
well as the International Standard 80079 series, can be found on the IEC website.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unc¢hanged until
the stability date indicated on the IEC website under "http://webstore.ie¢.ch" in the data
related to the specific publication. At this date, the publication 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 publication indicates
that it contains colours which are considered to be useful for the correct
understanding of its contents. Users should therefore print this document using a
colour printer.
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EXPLOSIVE ATMOSPHERES -

Part 20-1: Material characteristics for gas and vapour classification —
Test methods and data

1 Scope

This part of ISO/IEC 80079 provides guidance on classification of gases and vapours. It
describes a test method intended for the measurement of the maximum experimental safe
gaps (MESG) for gas-air mixtures or vapour-air mixtures under normal conditions of
temperature and pressure (20 °C, 101,3 kPa) so as to permit the selection of an”appropriate
group of equipment. This document also describes a test method intended \for use in the
determination of the auto-ignition temperature (AIT) of a vapour-air mixtureg or'gas-air mixture
at atmospheric pressure, so as to permit the selection of an appropriate temperature class of
equipment.

Values of chemical properties of materials are provided to assistin-the selection of equipment
to be used in hazardous areas. Further data may be added as\the results of validated tests
become available.

The materials and the characteristics included in a table’(see Annex B) have been selected
with particular reference to the use of equipmentiin hazardous areas. The data in this
document have been taken from a number of referen¢es which are given in the bibliography.

These methods for determining the MESG.or the AIT may also be used for gas-air-inert
mixtures or vapour-air-inert mixtures. Howgyver, data on air-inert mixtures are not tabulated.

2 Normative references

The following documents are referred to in the text in such a way that some or all of their
content constitutes requirements of this document. For dated references, only the edition
cited applies. For undated\references, the latest edition of the referenced document (including
any amendments) applies:

IEC 60050-426, International Electrotechnical Vocabulary — Part 426: Electrical apparatus for
explosive atmospheres (available at http://www.electropedia.org/)

IEC 60079711, Explosive atmospheres — Part 11: Equipment protection by intrinsic safety "i"

IEC '60079-14, Explosive atmospheres — Part 14: Electrical installations design, selection and
erection

3 Terms and definitions

For the purposes of this document, the terms and definitions given in IEC 60050-426 and the
following apply.

ISO and IEC maintain terminological databases for use in standardization at the following
addresses:

e |EC Electropedia: available at http://www.electropedia.org/

e |SO Online browsing platform: available at http://www.iso.org/obp
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3.1

auto-ignition

reaction which is evidenced by a clearly perceptible flame and/or explosion, and for which the
ignition delay time does not exceed 5 min

Note 1 to entry: See 7.2.2 for a test method.

3.2
ignition delay time

time between the completed injection ot the flammable material and the ignition

3.3

auto-ignition temperature

AIT

lowest temperature (of a surface) at which under specified test conditions anp_ignition of a
flammable gas or vapour in mixture with air or air-inert gas occurs

Note 1 to entry: See Clause 7 for a test method.

3.4

maximum experimental safe gap

MESG

maximum gap of a joint of 25 mm in width which prevents any“ransmission of an explosion
during tests made under the conditions specified in this document

Note 1 to entry: See Clause 6 for a test method.

3.5

minimum ignition current

MIC

minimum current in a specified test circuit*that causes the ignition of the explosive test
mixture in the spark test apparatus according to IEC 60079-11

Note 1 to entry: See 5.1.6 for the test circuit.

3.6

flammable limits

lower flammable limit (LEL)> and upper flammable limit (UFL) of gas in a gas-air mixture,
between which a flammable mixture is formed

Note 1 to entry: The-term “explosive limits” is used especially in European standardization and regulations
interchangeably to deScribe these limits.

Note 2 to entry:\_The concentration can be expressed as either a volume fraction or a mass per unit volume.

3.6.1

lowerflammable limit

LFL

concentration of flammable gas or vapour in air, below which an explosive gas atmosphere

does not form
a0685hHo++HoHhR

Note 1 to entry: For the purposes of Ex Equipment, this was previously referred to as the lower explosive limit
(LEL).

Note 2 to entry: The concentration can be expressed as either a volume fraction or a mass per unit volume.

3.6.2

upper flammable limit

UFL

concentration of flammable gas or vapour in air, above which an explosive gas atmosphere
does not form
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Note 1 to entry: For the purposes of Ex Equipment, this was previously referred to as the upper explosive limit
(UEL).

Note 2 to entry: The concentration can be expressed as either a volume fraction or a mass per unit volume.

3.7

equipment grouping

classification system of equipment related to the explosive atmosphere for which they are
intended to be used

Note 1 to entry: |IEC 60079-0 identifies three equipment groups:
Group | - equipment for mines susceptible to fire damp;

Group Il, which is sub-divided into groups IlIA, 1IB and IIC - equipment for all places with an explosive’ gas
atmosphere other than mines susceptible to fire damp;

Group I, which is sub-divided into groups IlIA, IlIB and IlIC - equipment for all places with an (explosive dust
atmosphere other than mines susceptible to fire damp.

3.8

flash point

FP

lowest liquid temperature at which, under specified test conditions,a@diquid gives off vapours
in quantity such as to be capable of forming an ignitable vapour-aif mixture

3.9

gas

gaseous phase of a substance that cannot reach equilibtium with its liquid or solid state in the
temperature and pressure range of interest

Note 1 to entry: This is a simplification of the scientific definition, and merely requires that the substance is above
its boiling point or sublimation point at the ambient temperature and pressure.

3.10

vapour

gaseous phase of a substance that can reach equilibrium with its liquid or solid state in the
temperature and pressure range of.interest

Note 1 to entry: This is a simplification’of the scientific definition, and merely requires that the substance is below
its boiling point or sublimation point at the ambient temperature and pressure.

4 Classification of gases and vapours

4.1 General

Equipment Group | addresses mines susceptible to firedamp.

NOTE Firedamp consists mainly of methane, but always contains small quantities of other gases, such as
nitrogen;~carbon dioxide, and hydrogen, and sometimes ethane and carbon monoxide. The terms firedamp and
methane are used frequently in mining practice as synonyms.

Fquipmnn’r (?.rmlp Il addresses flammable gases and Vapours other than in mines Qucr\ppfihln

to firedamp. Equipment Group |l gases and vapours are classified according to their MESG
and/or MIC ratio into equipment groups IIA, 1IB and IIC.

All flammable materials are classified according to their AIT into temperature classes.

4.2 Classification according to the maximum experimental safe gap (MESG)

Gases and vapours may be classified according to their MESG into Equipment Groups IIA, IIB
or IIC, based on the determination method described in this document. In order to ensure
standardized results the MESG apparatus is dimensioned to avoid the possible effects of
obstruction on the safe gaps.
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NOTE 1 The standard method for determining MESG is described in 6.2, but where determinations have been
undertaken only in an 8 | spherical vessel with ignition close to the flange gap these can be accepted provisionally.

NOTE 2 The design of the test apparatus for safe gap determination, other than that used for selecting the
appropriate equipment group of enclosure for a particular gas, may need to be different to the one described in this
document. For example, the volume of the enclosure, flange width, gas concentrations and the distance between
the flanges and any external wall or obstruction may have to be varied. As the design depends on the particular
investigation which is to be undertaken, it is impracticable to recommend specific design requirements, but for most
applications the general principles and precautions indicated in this document will still apply.

NOTE 3 In IEC 60079-14 minimum distances of obstruction from the flameproof flange joints related to the

equipment group or the hazaraous area are given.
For the purpose of classification the MESG limits are:

Equipment Group IlA: MESG = 0,90 mm.
Equipment Group IIB: 0,50 mm < MESG < 0,90 mm.
Equipment Group IIC: MESG < 0,50 mm.

Determination of both the MESG and MIC ratio is required when 0,50 < MESG < 0,55. Then
the equipment group is determined by MIC ratio,

NOTE 4 For gases and highly volatile liquids, the MESG is determined at 20 °C/

NOTE 5 If it was necessary to do the MESG determination at temperatufes*higher than ambient temperature a
temperature 5 K above that needed to give the necessary vapour pressufe)or 50 K above the flash point is used
and this value of MESG is given in the table and the classification of thé,equipment group is based on this result.

4.3 Classification according to the minimum igniting current ratio (MIC ratio)

Gases and vapours may be classified according to\the ratio of their minimum igniting currents
(MIC) to the ignition current of laboratory methané into Equipment Groups IlA, IIB or IIC. The
purity of laboratory methane shall be not less than 99,9 % by volume.

NOTE The standard method of determining MIC-~ratios is with the apparatus described in IEC 60079-11, but where
determinations have been undertaken in other @pparatus these can be accepted provisionally.

For the purpose of classification the*MIC ratios are:

Equipment Group IlA: MIC > 0,80.
Equipment Group IIB: 0,45 < MIC <£0,80.
Equipment Group IIC: MIC < 0,45.

Determination of “both the MESG and MIC ratio is required when 0,70 < MIC < 0,90 or
0,40 < MIC <,0,50. Then the equipment group is determined by MESG.

4.4 Classification according to the similarity of chemical structure

When-a gas or vapour is a member of a homologous series of compounds, the classification
of'the gas or vapour can provisionally be inferred from the data of the neighbouring members
ofthe series

The classification according to the similarity of chemical structure is not allowed if the
classification of one of the neighbouring members is based on MESG and the other on MIC
ratio.

4.5 Classification of mixtures of gases

Mixtures of gases should generally be allocated to an equipment group only after a special
determination of MESG or MIC ratio. One method to estimate the equipment group is to
determine the MESG of the mixture by applying a form of Le Chatelier’s principle:
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% i)

i

MESG iy =

Where X; is the percentage by volume of material i and MESG; is the MESG of material i.

This method should not he nlnlnlinrl incase of nymalnfinne to the Le Chatelier's Inrim*ipln and to

mixtures and/or streams that have:

a) acetylene or its equivalent hazard (e.g. self-decomposition properties);
b) oxygen or other strong oxidizer as one of the components;

c) large concentrations (over 5 % by volume) of carbon monoxide. Because untealistically
high MESG values may result, caution should be exercised with two component mixtures
where one of the components is an inert, such as nitrogen.

For mixtures containing an inert such as nitrogen in concentrations less than 5 % by volume,
use an MESG of infinity. For mixtures containing an inert such as nitragen in concentrations
5 % by volume and greater, use an MESG of 2.

NOTE An alternate method that includes stoichiometric ratios is presented in the essay “Maximum experimental
safe gap of binary and ternary mixtures,” by Brandes and Redeker.

5 Data for flammable gases and vapours, relating to the use of equipment

5.1 Determination of the properties
5.1.1 General

The compounds listed in this documentiyare in accordance with Clause 4, or have physical
properties similar to those of other compounds in that list.

5.1.2 Equipment group

The equipment groups are the result of MESG or MIC ratio determination except where there
is no value listed for MESG or MIC ratio. For these, the equipment group is based on
chemical similarity (see Clause 4).

NOTE If it was necéssary to do the MESG determination at temperatures higher than ambient temperature, a
temperature 5 K apove that needed to give the necessary vapour pressure or 50 K above the Flash Point is used.
This value of MESG-is given in Table B.1 and the classification of the equipment group is based on this result.

5.1.3 Flammable limits

Determinations have been made by a number of different methods, but the preferred method
isAvith a low energy ignition at the bottom of a vertical tube. The values (in percentage by
volume and mass per volume) are listed in Table B.1.

If the flash point is high, the compound does not form a flammable vapour air/mixture at
normal condition of temperature (20 °C). Where flammability data are presented for such
compounds the determinations have been made at a temperature sufficiently elevated to allow
the vapour to form a flammable mixture with air.

5.1.4 Flash point (FP)

The value given in Table B.1 is the “closed cup” measurement. When this data was not
available, the “open cup” value is quoted and indicated by (oc). The symbol < (less than),
indicates that the flash point is below the value (in degree Celsius) stated, this probably being
the limit of the apparatus used.
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5.1.5 Temperature class

The temperature class of a gas or vapour is given according to IEC 60079-14, as shown in
Table 1:

Table 1 - Classification of temperature class
and range of auto-ignition temperatures

Temperature class Range of auto-ignition temperature (AIT)
°C

T1 > 450

T2 300 < AIT < 450
T3 200 < AIT <300
T4 135 < AIT < 200
T5 100 < AIT < 185
T6 85 < AlT< 100

5.1.6 Minimum igniting current (MIC)

The apparatus for the determination of minimum igniting current is defined in IEC 60079-11.
The test apparatus shall be operated in a 24 V d.c. circuit‘containing a (95 + 5) mH air-cored
coil. The current in this circuit is varied to a minimunjy)value until ignition of the most easily
ignited concentration of the specific gas or vapour imair'is obtained.

5.1.7 Auto-ignition temperature (AIT)

The value of auto-ignition temperature depends on the method of testing. The preferred
method and data obtained is given in Clause 7 and in Annex A.

If the compound is not included in‘these data, the data obtained in similar apparatus, such as
the apparatus described by ASTNLNEGS9, is listed.

NOTE Results from using the apparatus described in ASTM D2155 (now replaced by ASTM E659) were reported
by C.J. Hilado and S.W. Clark:“T'he apparatus is similar to the one used by Zabetakis. If there is no determination
by either the IEC apparatus; ner similar apparatus, the lowest value obtained in other apparatus is listed. A more
comprehensive list of data“for auto-ignition temperature, with the reference to sources, is given by Hilado and
Clark.

5.2 Properties of particular gases and vapours
5.2.1 Coke oven gas

Coke<oven gas is a mixture of hydrogen, carbon monoxide and methane. If the sum of the
concentrations (Vol. %) of hydrogen and carbon monoxide is less than 75 % by volume of the
totat, flameproof equipment of Equipment Group IIB is recommended; otherwise, equipment of

Barineanant (e~ TIC 1o ra~~A A ANA

5.2.2 Ethyl nitrite

The auto-ignition temperature of ethyl nitrite is 95 °C, above which the gas suffers explosive
decomposition.

NOTE Ethyl nitrite is not be confused with its isomer, nitroethane.
5.2.3 MESG of carbon monoxide

The MESG for carbon monoxide relates to a mixture with air saturated with moisture at normal
ambient temperature. This determination indicates the use of Equipment Group IIB equipment
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in the presence of carbon monoxide. A larger MESG may be observed with less moisture. The
lowest MESG (0,65 mm) is observed for a mixture of CO/H,O near 7:1 mole ratio. Small
quantities of hydrocarbon in the carbon monoxide-air mixture have a similar effect in reducing
the MESG so that Equipment Group IIB equipment is required.

5.2.4 Methane, Equipment Group IIA

Industrial methane, such as natural gas, is classified as Equipment Group IlA, provided it
does not contain more than 25 % by volume of hydrogen. A mixture of methane with other

compounds from Equipment Group IIA, in any proportion, is classified as Equipment
Group lIA.

6 Method of test for the maximum experimental safe gap (MESG)

6.1 Outline of method

The interior and exterior chambers of the test apparatus are filled with a Known mixture of the
gas or vapour in air, under normal conditions of temperature and presstre (20 °C, 101,3 kPa)
and with the circumferential gap between the two chambers accurately adjusted to the
desired value. The internal mixture is ignited and the flame propagation, if any, is observed
through the windows in the external chamber. The maximum experimental safe gap for the
gas or vapour is determined by adjusting the gap in small steps to find the maximum value
of gap which prevents ignition of the external mixture, for{@ny concentration of the gas or
vapour in air.

NOTE An exception is made for substances with vapour pressures which are too low to permit mixtures of the
required concentrations to be prepared at normal ambient ‘temperatures. For these substances, a temperature
5 K above that needed to give the necessary vapour pressure, or 50 K above the flash point is used.

6.2 Test apparatus
6.2.1 General

The apparatus is described in the following subclauses and is shown schematically in
Figure 1. It is also possible to use‘an automatic set-up when it is proven that the same results
are obtained as with a manual‘apparatus.

9 1.

& “
f

IEC

Key

@ interior spherical chamber f observation windows

b exterior cylindrical enclosure 9  spark electrode

¢ adjustable part b lower gap plate, fixed

4 outlet of mixture i upper gap plate, adjustable

€ inlet of mixture

Figure 1 — Test apparatus



https://standardsiso.com/api/?name=104d4ac206bd03c82bba317fec32faae

- 14 - ISO/IEC 80079-20-1:2017 © ISO/IEC 2017

6.2.2 Material and mechanical strength

The whole apparatus is constructed to withstand a maximum pressure of 1500 kPa without
significant expansion of the gap, so that no such expansion of the gap will occur during an
explosion.

The main parts of the test apparatus, and in particular the walls and flanges of the inner
chamber and the electrodes of the spark-gap, are normally of stainless steel. Other materials
may have to be used with some gases or vapours, however, in order to avoid corrosion or

other chemical affects. Light alloys should not be used for the spark-gap electrodes.

6.2.3 Exterior chamber

The exterior cylindrical enclosure "b" has a diameter of 200 mm and a height of 75-mm.

6.2.4 Interior chamber

The interior chamber "a" is a sphere with a volume measuring 20 cm3. Thelinterior chamber is
placed in the centre of the exterior chamber.

6.2.5 Gap adjustment

The two parts "i" and "h" of the internal chamber are so arranged that an adjustable 25 mm
gap can be set up between the plane parallel faces of the opposing rims. The exact width of
the gap can be adjusted by means of the micrometer (part)"c").

6.2.6 Injection of mixture

The internal chamber is filled with the gas-air\gr-vapour-air mixture through an inlet ("e"). The
exterior chamber is filled with the mixture viaithe gap. The inlet and outlet should be protected
by flame arresters.

6.2.7 Position of ignition source

The electrode "g" shall be mounted in such a way that the spark occurs in the centre of the
internal chamber.

6.3 Procedure
6.3.1 Preparation/of gas mixtures

As the consistency of the mixture concentration, for a particular test series, has a pronounced
effect on the dispersion of the test results, it has to be carefully controlled. The flow of the
mixture through the chamber is therefore maintained until the inlet and outlet concentrations
are the‘same, or a method of equivalent reliability shall be used.

Eorthe classification according to this document, the moisture content of the air used for the
preparation of the mixture should not exceed 10 % relative humidity. Higher values of

humidity could result for some substances in lower MESG values.

6.3.2 Temperature and pressure

The tests are made at an ambient temperature of (20 + 5) °C, except where otherwise
permitted. The pressure within the test apparatus is adjusted to (101,3 = 1) kPa.

NOTE An exception is made for substances with vapour pressures which are too low to permit mixtures of the
required concentrations to be prepared at normal ambient temperatures. For these substances, a temperature
5 K above that needed to give the necessary vapour pressure or 50 K above the flash point is used.
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6.3.3 Gap adjustment
The gap is first reduced to a very small value and examined to ensure that the flanges are

parallel. The zero setting of the gap is checked but the value of torque applied should be low
(e.g. a force of about 1072 N applied at the circumference of the micrometer head).

6.3.4 Ignition

The internal mixture is ignited by an electrical spark generated by a high voltage transformer,

with a root mean square of approximately 15 kV and a short circuit current of 30 mA. The
spark discharge time shall be adjusted to 0,2 s.

6.3.5 Observation of the ignition process

Ignition of the internal mixture is confirmed by observation through the gap whenithe test is
made. If no internal ignition occurs, the test is invalid. Ignition of the mixtureiin’the external
chamber is taken to occur when the whole volume of the chamber is seen-to)be filled by the
flame of the explosion.

6.4 Determination of maximum experimental safe gap (MESG)
6.4.1 General

Mostly, the MESG is found at slightly rich mixtures, so it isS)recommended to start with the
stoichiometric mixture.

6.4.2 Preliminary tests

With a defined mixture of the combustible vapouor gas with air, two ignition tests are carried
out on a number of gaps, at 0,02 mm interyals, covering the range from a safe gap to an
unsafe gap. From the results, the highest gap, g, at which there is 0 % probability of ignition
of the outer volume, and the lowest gap,\g1pq, giving 100 % probability of ignition of the outer
volume, are determined.

The test series is repeated withia‘range of mixture concentrations, and the variation of the
gap gg and g4qq are obtained. The most incendive mixture is that for which these values are a
minimum.

6.4.3 Confirmatory tests
The results are cenfirmed by repeating the tests, with 10 ignition tests for each step of gap

adjustment, at different concentrations above and below the mixture found in the preliminary
series. The mipimum values of g5 and g¢yq are then determined.

6.4.4 Reproducibility of maximum experimental safe gaps (MESG)

The_highest acceptable difference between the values of (gg),, obtained from different test
series is 0,04 mm.

If all values are within this range, the tabulated value of MESG will be equal to (gg),i, Where
(2100)min — (€0)min is the smallest. For most substances, this difference will lie within one step
of gap adjustment, i.e. within 0,02 mm.

If the difference between the values of (gy),, taken from different test series exceeds
0,04 mm, the laboratories concerned should repeat their tests after confirming that the test
apparatus is able to reproduce the tabulated value for hydrogen.
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6.4.5 Tabulated values

The values of the MESG, the difference (g1g0)min ~ (€0)min @nd the most incendive mixture
determined in 6.4.1 are tabulated in Annex B.

The value of the MESG is used to determine the equipment group. The value (g100)min ~
(g0)min indicates the accuracy of the tabulated value of the MESG.

6.5 \Lorifi ti £t} MESG det . ti thad

This verification procedure shall be used for new apparatus as well as for checking~the
performance of existing apparatus. Existing apparatus shall be checked at least ‘eyery
12 months or whenever parts of the apparatus have been changed or renewed. For new
apparatus, carry out experiments according to the instructions given in 6.3 with all the
substances listed in Table 2. When renewing the test vessel it is in general sufficient to carry
out the check test with methane and hydrogen.

Verification will be confirmed if the values obtained do not deviate more.than + 0,02 mm from
the values given in Table 2. The values are valid for an ambient temperature of (20 + 2) °C
and an ambient pressure of (100 £ 2) kPa.

If the results obtained by the test apparatus meet the required verification performance,
record this fact in a permanent report.

Table 2 - Values for verification.of the apparatus

Flammable substance Concentration range MESG Purity of substances
Vol. % mm mol %
Methane 8,0 to 10,0 1,16 99,995
Propane 3,5t04,5 0,92 99,95
Hydrogen 29,0 to 34,0 0,30 99,999

If the results obtained hy -‘the test apparatus do not meet the required verification
performance, check the apparatus, especially the plane parallelism of the faces of the inner
volume. The parallel offset of the faces has to be less than 0,01 mm for distances between
0,3 mm and 1,5 mm«If.appropriate verify again.

7 Method.of-test for auto-ignition temperature (AIT)

71 Qutline of method

A known volume of the product to be tested is injected into a heated open flask containing air.
The contents of the flask are observed until ignition occurs. The test is repeated with different

flack tamneratures and diffarent camnla vaoliimes Thga lowast flack tamnaraturg at which
HaSK—tepeiattH-es—aha—aiHerehit—sSapre—ordH e S—He8—oWesSt+—HasSk—teperattire—at+—WHHeH

ignition occurs is recorded as the auto-ignition temperature.

7.2 Apparatus
7.21 General

Historically, two apparatus types have been used: the IEC apparatus described in A.2 and the
DIN apparatus described in A.3. The difference is that the IEC apparatus has an additional
heater at the neck of the flask. Normally there is no impact on the test results. The principle of
the test apparatus is described in the following subclauses. It is also possible to use an
automatic set-up.
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The test apparatus consists of:

e a test vessel;

e support for the test vessel;

o calibrated measuring thermocouple;
e an electrical hot-air oven;

e metering devices for metering the flammable substance;

e a mirror for observing the ignition;
e timer;

e equipment for cleaning the test vessel.
7.2.2 Test vessel and support

The test vessel shall be a 200 ml narrow-necked Erlenmeyer flask made of borosilicate glass
according to ISO 1773. It shall be ensured that the inner surface of the battem is flat. A clean
flask shall be used for tests.

The support for the Erlenmeyer flask shall ensure that the heat dissipation via the support is
as low as possible. If the support is mounted at the neck it shalh)be ensured that it does not
use more than (5 £ 2) mm of the height of the neck of the Erlenmeyer flask (for example see
Annex A).

If there is special need to know exactly the influénce of volume on the auto-ignition
temperature additional experiments in larger (respectively smaller) volumes of the same
shape and material may be carried out.

NOTE Data from literature show a decrease of the auto-ignition temperature with increasing volume where at the
same time the ignition delay time increases. See Annex D.

Where the auto-ignition temperature(of the test sample exceeds the softening point of a
borosilicate glass flask, or where the Sample would cause deterioration of such a flask, i.e. by
chemical attack, a quartz or metab flask may be used, provided this is declared in the test
report.

7.2.3 Thermocouples

The vessel shall berequipped with at least one calibrated measuring thermocouple of 1,5 mm
maximum diameter,~having an accuracy of 1,5 K or better. The thermocouple(s) shall be
mounted with intimate contact to the external surface of the flask at a distance of (25 £ 2) mm
to the bottom{of the flask (see Annex A).

7.2.4 Oven

The ‘oven shall be of sufficient dimensions to heat up the test vessel in a uniform manner. It
shall be designed in such a way that

1) when the oven is covered with a well-fitting lid and after having reached the respective
temperature equilibrium

o the temperature measured at the position of the measuring thermocouple and the
temperature measured at the position of the centre of the bottom of the Erlenmeyer
flask differ not more than 3 K over the whole temperature range and

e the temperature measured at the position of the measuring thermocouple and the
temperature measured at the position half of the height of the Erlenmeyer flask along
the vertical axis differ not more than 15 K over the whole temperature range;

2) when the oven is equipped with the Erlenmeyer flask filled with air
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e the temperature measured with the measuring thermocouple varies not more than 2 K
over a period of 6 min over the whole temperature range.

Care shall be taken that there is no direct contact between the test vessel and the inner walls
of the oven. The distance between the inner walls and the Erlenmeyer flask shall be at least
4 mm. The test vessel shall be mounted in such a way that

o it is totally immersed in the oven, whereas the oven should not overlap the Erlenmeyer
flask more than 30 mm;

e it is uniformly heated;

e the mixture of air and flammable substance which is generated inside the Erlenmeyer flask
by introducing the sample is not affected by the convection inside the oven;

o there is no possibility that the (explosive) mixture of air and flammable substanéeywhich is
generated inside the Erlenmeyer flask by introducing the sample enters into theloven; and

e it is possible to meter the flammable substances and to observe the ignition.

Examples of ovens suitable for this purpose are described in Annex A.

7.2.5 Metering devices

For liquid samples, the metering device (e.g. pump, pipette, “syringe) shall be designed in
such a way that it is possible to meter droplets havingca volume of (25 % 10) yl. This
requirement can be fulfilled by, for example:

a) a 0,25 ml or 1 ml hypodermic syringe equipped with a stainless steel needle of 0,15 mm
maximum bore diameter, and calibrated in units_noet greater than 0,01 ml;

b) a calibrated 1 ml pipette allowing 1 ml ofCdistilled water at room temperature to be
discharged in 35 to 40 droplets.

For gaseous samples, the metering devicél(e.g. flow meter, pump, syringe) shall be designed
in such a way that it is possible to meter the gas with an accuracy of 10 % at a rate of
(25 £ 5) ml/s. A filling tube that can‘be introduced into the test vessel shall be connected
(movably) to the metering device.

Precaution against flash-back is taken for gaseous samples. One method which has been
used is illustrated diagramimatically in Figure A.9.

7.2.6 Mirror

It is recommended”that a mirror should be suitably positioned approximately 250 mm above
the flask to pérmit convenient observation of the interior of the flask.

7.2.7 Timer

A timer subdivided at least in one-second intervals shall be used to determine the ignition
delay time.

7.2.8 Equipment for purging the test vessel with air

The equipment (e.g. pump, air gun) shall allow the quick and complete purging of the test
vessel by flushing it with clean, oil-free air.

7.29 Automated apparatus

If automated apparatus are used they shall fulfill all the requirements stated in 7.2.2 to 7.2.8.
If the monitoring of the ignition is automated as well, it shall be ensured that all kinds of
flames (even the very pale ones and the very small ones) are monitored, e.g. by
thermocouple and photodiode. Additional visual observation of ignition shall be possible.
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7.3 Sampling, preparation and preservation of test samples
7.31 Sampling

For sampling of liquid or gaseous products use the respective national/international
standards.

NOTE Respective standards are, for example, 1ISO 3170, ISO 3171, ISO 15528.

Salllpicb b;ld“ Ulliy IUC takcll Ul atwcu' ;II applupliatc bulltdillclb t;ldt pIGVGIIt u'cglau'atiun Ul
contamination of the samples. For liquid mixtures the free vapour space above the sample
shall not exceed 20 % of the container volume.

The sample shall be stored at appropriate temperatures to avoid any change in the
composition.

If the sample consists of a gas mixture that is removed from a container eantaining a liquid
phase, take into account that the composition of the gas and the liquid phase can be different.
Hence, it is recommended to take the test substance from the liquid phase.

7.3.2 Preparation and preservation
The components necessary for the test shall fulfill the following.requirements:

a) Air: The air shall be free of oil.

b) Synthetic air (mixture of oxygen and nitrogen only)<The concentration of the oxygen shall
be within a range of 20,5 % to 21,0 % by volumeyIf synthetic air is used, it shall be stated
in the test report.

c) Inert gas: The purity of the inert gas, or*the mixture of inert gases, shall be 99,8 % by
volume or greater. If a mixture of inert gases is used, the composition of the mixture shall
be stated in the test report.

d) Sample: The sample may be:

1) a single substance or

2) a mixture of substances.or

3) a process sample (oftknown or unknown composition).
When a single substance or a mixture of substances is used, the purity of each substance
shall be 99,8 % by(volume or greater. In the case of a mixture of substances or a process
sample of knowntcomposition the precision of the composition shall be stated in the test
report. In the case of a process sample of unknown composition, the source of the sample or

the sample.shall be defined as well as possible (e.g. process conditions, other physical
properties-of. safety characteristic data).

7.4 Procedure

741 General

The auto-ignition temperature is determined by varying the temperature of the test vessel and
the amount of the sample.

It shall be ensured before each test that:

e the test vessel is clean, dry, without any residue and any visible alteration of the inner
surface;

o the test vessel is flushed completely by air before each injection of the sample;

e before injecting the sample, the temperature of the test vessel is the intended one
because cleaning and purging may lower the temperature.
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If the auto-ignition temperature is to be determined in mixture with air/inert gas, purge the test
vessel with the air/inert gas mixture after cleaning (with air) so that the atmosphere inside the
Erlenmeyer flask is completely changed, or clean the test vessel with the air/inert gas mixture
before each injection.

7.4.2 Sample injection

7.4.2.1 Liquid samples

When testing samples with boiling points at or near room temperature, care shall be taken to
maintain the temperature of the sample injection system at a value which will ensure thatmo
change of state occurs before the sample is injected into the test flask.

The required volume of the sample to be tested shall be injected as droplets (seg7y2.5) into
the centre of the flask at a rate of 1 to 2 droplets per second. The metering deyice’shall then
be quickly withdrawn. Care shall be taken to avoid wetting the walls of the-“flask during
injection.

7.4.2.2 Gaseous samples

The metering device and the connected filling tube are purged s(fficiently (at least 10 times
the volume) and then filled with the gas. The filling tube is intrgduced into the centre of the
flask so that the outlet of the tube has a distance of (10 + 2).fam to the bottom. The required
volume shall then be injected into the test flask in portions of (10 £ 1) ml at a rate of about
25 ml per second, keeping the rate of injection as constant as possible. The filling tube shall
then be quickly withdrawn from the flask.

7.4.3 Determination of the auto-ignition temperature (AIT)
7.4.31 Ignition criterion

Any flame detected within 5 min via the mirror or the photo-diode shall be taken as ignition.

Within 5 min a rapid temperature rise of at least 200 K with a rate of 10 K/s shall be met when
using thermocouple(s) to detectan-ignition.

NOTE With this criterion, normally hot flames are observed. Even if they are very pale ones (e.g. hydrogen,
methane), these are hot flameS:\Some substances or mixtures of substances are able to form cool flames. For such
cool flame phenomena see/Annex C.

7.4.3.2 Testing procedure

The testing preeedure to determine the auto-ignition temperature given in 7.4.3.3 to 7.4.3.8
shall be used.

7.4.3.3 Starting temperature

Starting from 80 °C the test vessel is heated up with a temperature rate of (5 = 1) K/min.
Whilst heating up inject every 20 K _(50 + 5) ml in case of a gas or five droplets in case of a

liquid till an ignition occurs. The test vessel shall be flushed completely by air before each
injection. The temperature of the vessel at which this ignition occurs is the starting
temperature.

The starting temperature shall be higher than the auto-ignition temperature.

7.4.3.4 Variation of temperature

Heat the test vessel to the starting temperature. Inject (50 £ 5) ml in the case of a gas or five
droplets in the case of a liquid. If an ignition occurs within 5 min, lower the temperature of the
test vessel in intervals of (5 1) K till no ignition occurs within 5 min after introducing the
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same amount of sample. The test vessel shall be flushed completely by air before each
injection.

7.4.3.5 Variation of amount

At that temperature of 7.4.3.4 where just no ignition occurred vary the introduced amount of
the sample (from the (50 £ 5) ml in the case of a gas or five droplets in the case of a liquid)
stepwise in increments of (10 £ 1) ml in the case of gases or (25 £ 10) pl in the case of liquids
in_both directions till an ignition occurs or until it is ensured that no _ignition will occur at this

temperature with any amount of sample. The test vessel shall be flushed completely by air
before each injection.

7.4.3.6 Second variation of temperature

Choose the temperature found in 7.4.3.4 and the amount found in 7.4.3.5 where lan ignition
occurred. Lower the temperature of the test vessel in intervals of (2 £ 1) K\till no ignition
occurs within 5 min after introducing every time the same amount of substance as found in
7.4.3.5.

7.4.3.7 Second variation of amount

At the temperature of 7.4.3.6 vary the introduced amount of\the sample (starting with the
amount of 7.4.3.5 respectively. 7.4.3.6 for repeated tests) stepwise in increments of
(10 £ 1) ml in the case of gases or (25 £ 10) pl in the case of liquids in both directions till an
ignition occurs or until it is ensured that no ignition will\occur at this temperature with any
amount of sample. The test vessel shall be flushed completely by air before each injection.

7.4.3.8 Repetition of tests

Repeat 7.4.3.6 and 7.4.3.7 until a temperature'is found where no ignition occurs whatever the
amount of substance will be.

NOTE For flammable liquids, having the% (initial) boiling point clearly above the ignition temperature as
determined, an additional injection of air/.after having metered the flammable liquid, may lower the ignition
temperature remarkably (F. Gutte: Erddl) Erdgas, Kohle: 111 1995, 203-207). For taking this into account,
introduce (30 + 10) ml of air with high velocity to mix up the vapour layer of the flammable liquid that is formed in
such cases at the bottom of the test.vessel.

Record the lowest tempgrature of the test vessel at which an ignition occurred (whatever the
introduced amount of sample was) and the corresponding ignition delay time.

The last repetitionround shall be repeated twice.

7.5 Auto:ighition temperature (AIT)

The lowest temperature at which auto-ignition occurs in the tests described in 7.4.3.8 reduced
by 3% and rounded to the next 1 °C shall be recorded as the auto-ignition temperature,
provided that the results satisfy the validity requirements of 7.6. The corresponding auto-
ignition delay time and the barometric pressure shall be recorded.

7.6  Validity of results
7.6.1 Repeatability

Results of repeated tests on pure substances obtained by the same operator and fixture shall
be considered suspect if they differ by more than £1 % of the mean value.

7.6.2 Reproducibility

Results of tests on pure substances obtained in different laboratories shall be considered
suspect if they differ by more than +3 % of the mean value.
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NOTE For substances able to change the surface of flask during testing the values for repeatability and
reproducibility may be greater than those given above.

7.7 Data

A record shall be kept of the sample identification (name, purity, source and/or
characterization in the case of mixtures or process samples), oxidizer identification
(atmospheric or synthetic air; composition, purity and amount of added inert), test conditions
(ambient temperature and ambient pressure), automated test set-up used or not, type of oven
used, results (auto-ignition temperature and auto-ignition delay time; amount of sample at

which the AIT is found).

7.8 Verification of the auto-ignition temperature determination method

This verification procedure shall be used for new apparatus as well as for checking the
performance of existing apparatus. Existing apparatus has to be checked at-least every
12 months or whenever parts of the apparatus have been changed or redewed. For new
apparatus, carry out experiments according to the instructions given in\7.3 with all the
substances listed in Table 3, starting the tests at the given starting ‘temperature. When
renewing the test vessel it is in general sufficient to carry out the check test with only one of
the substances chosen according to the temperature range expectéd. The purity of the
substances ethylene and acetone shall be 99,8 mol % or greater,(and that of n-Heptane shall
be 99,3 mol % or greater.

The values given in Table 3 are the respective mean «alues of the lowest temperatures
reached by interlaboratory tests.

Verification will be confirmed if the values obtained.for the lowest temperature for ignition do
not deviate more than £3 % from the values _given in Table 3. The values are valid for an
ambient temperature of (20 £ 2) °C and an ambient pressure of (100 + 2) kPa.

Table 3 - Values for-verification of the apparatus

Flammable substance Starting temperature Measured lowest
temperature for ignition
°C °C
Acetone 560 528
Ethylene 455 436
n-Heptane 240 221

If the results-"‘obtained by the test apparatus meet the required verification performance,
record thiscfact in a permanent report.

If 4Ahé~ results obtained by the test apparatus do not meet the required verification
petformance, check the test vessel and the hot-air oven. If appropriate, change the test

1 ol +£. H
vCOooUTIl Aallu VUIII)’ OHOIII.
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Annex A
(normative)

Ovens of test apparatus for the tests of auto-ignition temperature

A.1 General

Ovens consiructed in accordance with A.Z and A.3 are suitable for the tesis described jn
Clause 7.

A.2 “|EC oven”

The “IEC oven” is shown schematically in Figure A.1 to Figure A.5.

NOTE Historically this consists of a refractory cylinder, 127 mm in internal diaméter’ and 127 mm long,
circumferentially wound with a 1 200 W electric heater uniformly spaced along its lehgth; a suitable refractory
insulating material and retaining shell; a cover ring and flask guide ring made from a/oard of refractory material; a
300 W neck heater and a 300 W base heater.

Three thermocouples are used, positioned 25 mm and 50 mm.below the bottom of the neck
heater, and under the base of the flask near its centre.

A.3 “DIN oven”

The “DIN oven” is shown schematically in Figure A6 to Figure A.8. It consists of a resistance-
heated oven of approximately 1 300 W, maximuniheating current 6 A.

NOTE The heating wire, diameter 1,2 mm, length(35,8 m, of (Cr/Al 30/5) alloy is circumferentially wound round
the full length of a ceramic cylinder, with a turn ‘spacing of 1,2 mm. The heater is fixed in position with high
temperature mastic and enclosed by a thermally insulating layer of aluminium oxide powder 20 mm thick. A
stainless steel cylinder is inserted in the ceramiic body with the smallest possible clearance. The lid, covering the
whole oven, is also of stainless steel and h¢lds the flask within the oven. For this purpose, the lid consists of a top
disk, a split insulating gasket and a splif\lower disk. The neck of the flask is fitted into the lid with heat insulating
packing and is held by the segments ‘of the split gasket and the lower disk, which are squeezed against it and fixed
to the top disk by means of two ring‘nuts.

The heater may be operated on a.c. or d.c. with appropriate means of voltage control. The
maximum heating current of about 6 A should be used to attain the temperature required for
the preliminary tests) If an automatic temperature control system is used, the heating and
cooling periods_should be of equal length and if possible only a part of the heater current
should be so_eontrolled.

Measurement thermocouples are positioned on the outer-surface of the wall of the flask,
25 mm$&2 mm from its base, and at the centre of the under-surface of the base.
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Dimensions in millimetres
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Key
1 coverring 7 electric crucible furnace
2 neck heater 8 base heater
3 board of refractory material 9 thermocouples
4 200 ml Erlenmeyer flask 10 to potentiometers
5 ceramic support 11 main heater
6 retaining cylinder

Figure A.1 — Test apparatus: assembly
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Dimensions in millimetres

IEC

Key

1 wiring and thermocouple entry space

Figure A.2 - Section A-A(flask omitted)

Dimensions in millimetres

124
51

12,7

IEC

Key

1 Dotted line indicates method of wiring.

2 Grooves cut approx. 1,5 mm wide and 1,5 mm deep on outside diameter of disk.
Nickel-chrome wire, length approx. 2,5 m and diameter 0,4 mm.

Figure A.3 - Base heater (board made of refractory material)
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Dimensions in millimetres

A-A
m_
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#100 12,7

IEC

Figure A.4 - Flask guide ring (board made of refractory material)

Dimensions in millimetres

#124
38
Il
i

12,7

IEC

Key
1 Dotted line indicates method of wiring.

2 Grooves cut approx. 1,5 mm wide and 1,5 mm deep on outside and inside diameter of ring.
Nickel-chrome wire, length approx. 4,5 m and diameter 0,4 mm.

Figure A.5 - Neck heater (board made of refractory material)
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Dimensions in millimetres
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o150
@135 225
®175
2182 IEC
ey
1 thermocouples 9 ceramic tube
2 collets 10 steel cylinder
3 heat insulation 11 high temperature mastic
4 upper part of lid 12 test points
5 insulating ring 13 heater coupling 220 V
6 lower part of lid 14 insulating disk
7 thermal insulation 15 metal bottom
8 heater 16 thermocouples

Figure A.6 - Oven
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Dimensions in millimetres
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IEC

Key
1 upper part of lid

2 fittings for thermocouples

Figure A.7 - Lid of steel cylinder
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Dimensions in millimetres

20

i N\ Rz 63

IEC

Key

1 lower two-piece part of lid

Figure A.8-- Lid of steel cylinder

2 3

5
|
IEC
Key
1 flame trap 4 gas-tight syringe
2 1 mm thick plastic foil 5 antechamber
3 sintered glass disks about 10 mm x 3 mm 6 inflatable rubber reservoir

Figure A.9 - Injection of gaseous sample
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Annex B
(informative)

Tabulated values

The classification in this document provides guidance on the equipment group of equipment to
be used in a particular gas/air or vapour/air mixture to avoid the danger of an explosion from
an ignition source. It should be noted that some materials listed, for example ethyl nitrate, are

relatively unstable and may be prone to spontaneous decomposition. The list of gases and
vapours in Table B.1 should not be considered to be comprehensive.

Users of the data in this document should be aware that all its data are the result of
experimental determinations, and as such are influenced by variation in experimental
apparatus and procedures, and in the accuracy of instrumentation. In particular, .some of the
data have been determined at temperatures above ambient temperature, so thatthe vapour is
within the flammable range. Variation in the temperature for the determination would be
expected to influence the result of the determination; for example: lower flammability limits
and maximum experimental safe gap decrease with increasing temperature and/or pressure;
upper flammability limits increase with increasing temperature andler pressure. Data are
subject to revision and, where more recent information is requiredy‘the use of a maintained
database is recommended.

NOTE For information on the availability of maintained databases refer to Bibliography.
The following values are tabulated:

a) CAS-number
CAS: chemical abstract system
b) English name
(= synonyms)
Formula
c) Relative density (air = 1)
d) Melting point
e) Boiling point
f) Flash point
g) Flammability limits
h) Ignition temperature

i) Most ingendive mixture

i) MESG
k) gfe0"~ &o
.MIC ratio

r—Femperature—ctass
n) Equipment group
0) Method of classification
The significance of the letter against each gas is as follows:

a = classified according to MESG determination.

b = classified according to MIC ratio.

¢ = both MESG and MIC ratio have been determined.

d = classified according to similarity of chemical structure (provisional classification).
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The meaning of the symbol “./.” is that in some cases for some properties a value based on
physical and chemical reasons is not possible.

The flammable limits are stated as volumetric (volume fraction of gas or vapour in entire test
mixture (gas-air mixture) or mass (mass of gas or vapour in entire volume of test mixture)
concentration and for converting LFL (or UFL) the following equation may be used:

M- p, LFLy

LI

£ Lzm —

R-T, 100 - LFLy

where

LFL,, is the mass LFL of test mixture [kg/m3]

LFL, is the volumetric LFL of test mixture [Vol. %]

M is the molar/molecular mass of test mixture [kg/kmol]
Pa is the normal atmospheric pressure (101,3 kPa)

T, is the normal atmospheric temperature (293 K)

R is the universal gas constant (8314 J kmol~1 K=1).
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Annex C
(informative)

Determination of cool flames

Annex C with a screening procedure to identify substances tending to have a remarkable
lower ignition temperature in a closed vessel.

Some substances, mainly short chain esters, ketones and some ethers, show a significant
difference (up to 200 K) between the AIT determined by the procedure described in 7.4 insthe
open Erlenmeyer flask at ambient pressures (between about 98 kPa and 103 kPa) and, the
ignition temperature measured in a closed vessel of comparable volume at comparable
pressure (1 bar).

Experimental investigations showed that for such substances, very pale blue flames
accompanied by a moderately steep temperature increase of not more(than 150 K (cool
flames) occur in the open Erlenmeyer flask at temperatures similar to the ignition
temperatures in a closed vessel.

Such substances may be identified by the following procedure:”The Erlenmeyer flask is
equipped with an additional thermocouple of 0,5 mm diameter (T, in Figure C.1) and a
monitoring unit to monitor continuously the temperature development during the test. This
thermocouple should be positioned near to the edge of the opening of the Erlenmeyer flask
with its end about 10 mm above the bottom of the flask«

/

/ /
L L L L L IEC

Figure C.1 - Additional thermocouple to detect cool flames

After having carried out steps 7.4.3.4 to 7.4.3.8 the temperature of the oven is lowered in
steps of 10 K to 20 K till either a difference of 250 °C to the AIT found in 7.4 or a flask
temperature of about 85 °C is reached. At each temperature step the amount of the substance
is varied according to 7.4.3.6. The temperature monitored by T, is recorded during these
additional steps. A temperature increase between 50 K and 150 K with a rate of temperature
rise between 20 K/s and 30 K/s indicates cool flames. Carrying out the additional steps over
the full temperature range is recommended not to miss the cool flame temperature (region)
because some substances show a so-called ‘negative temperature coefficient’ (Figure C.2).
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Figure C.2 - ‘Negative temperature coefficient’ shown for butyl butyrate-as an example
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Annex D
(informative)

Volume dependence of auto-ignition temperature

Figure D.1 shows the volume dependence of auto-ignition temperature.

Y
700 ;
600 |- -
500 - -
400 |- .
300 + .
200 + -
100 + -
O ) L 1 1 L -
0 1 2 3 4 5 6 X
IEC
Key
*  Carbon diasulfide (1) = Diethylether (1)
* Cyclohexané\{2) *  Pentane (1)
2 Isobutyrictaphydnde (3) * Ethandl (1)
¥ Ethandiol (1) :| Methanol (1)
¥ Aceficacid (1) Acetone (1)
4 Toluéne (1) * Benzene (1)

Data) from literature

1 M. Setchkin: J. of Research NBS 53 (1954), p. 49-66.
2  T.J Snee, )F. Grffiths: Comb. Flame 75 (1989), p. 381 -395.
3 R.D. Coffee: 13" Loss Prev. Symp. AIChE (1979) p. 74-82.

X AIT_ih2C
Y olume in log(V/ml)

Eigure D 1 = Volume dependence of auto-ignition temperature
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

ATMOSPHERES EXPLOSIVES -

Partie 20-1: Caractéristiques des produits pour le classement

1

2)

3)

4)

5)

6)
7)

8)

9)

des gaz et des vapeurs — Méthodes et données d'essai

AVANT-PROPOS

La Commission Electrotechnique Internationale (IEC) est une organisation mondiale de/normalisation
composée de I'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de I'l[EC).WL’IEC a pour
objet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation,dans les domaines
de l'électricité et de I'électronique. A cet effet, 'IEC — entre autres activités — (publie des Normes
internationales, des Spécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications accessibles au
public (PAS) et des Guides (ci-aprés dénommés "Publication(s) de I'l[EC"). Leur élabotation est confiée a des
comités d'études, aux travaux desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut participer. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en4iaison avec I'lEC, participent
également aux travaux. L'IEC collabore étroitement avec I'Organisation Internationale de Normalisation (ISO),
selon des conditions fixées par accord entre les deux organisations.

Les décisions ou accords officiels de I'l[EC concernant les questions techniques représentent, dans la mesure
du possible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné que les Comités nationaux de I'lEC
intéressés sont représentés dans chaque comité d’études.

Les Publications de I'lEC se présentent sous la forme de recommandations internationales et sont agréées
comme telles par les Comités nationaux de I'lEC. Tous les_efforts raisonnables sont entrepris afin que I'lEC
s'assure de I'exactitude du contenu technique de ses publications; I'lEC ne peut pas étre tenue responsable de
I'éventuelle mauvaise utilisation ou interprétation qui en esf\faite par un quelconque utilisateur final.

Dans le but d'encourager l'uniformité internationale, lesCComités nationaux de I'lEC s'engagent, dans toute la
mesure possible, a appliquer de fagon transparente les Publications de I'lEC dans leurs publications nationales
et régionales. Toutes divergences entre toutes_sRublications de I'lEC et toutes publications nationales ou
régionales correspondantes doivent étre indiqué€s en termes clairs dans ces derniéres.

L'IEC elle-méme ne fournit aucune attestation de conformité. Des organismes de certification indépendants
fournissent des services d'évaluation dé:‘conformité et, dans certains secteurs, accédent aux marques de
conformité de I'lEC. L’IEC n'est responsiable d'aucun des services effectués par les organismes de certification
indépendants.

Tous les utilisateurs doivent s'assurer qu'ils sont en possession de la derniére édition de cette publication.

Aucune responsabilité ne _doit étre imputée a I'lEC, a ses administrateurs, employés, auxiliaires ou
mandataires, y compris ses\experts particuliers et les membres de ses comités d'études et des Comités
nationaux de I'lEC, pour teut préjudice causé en cas de dommages corporels et matériels, ou de tout autre
dommage de quelque_nature que ce soit, directe ou indirecte, ou pour supporter les colts (y compris les frais
de justice) et les dépenses découlant de la publication ou de I'utilisation de cette Publication de I'lEC ou de
toute autre Publication de I'lEC, ou au crédit qui lui est accordé.

L'attention est.attirée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de publications
référencées,est obligatoire pour une application correcte de la présente publication.

L’attention-est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de I'lEC peuvent faire
I’objet de'droits de brevet. L'IEC ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas avoir identifié de tels droits
de brevets et de ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale IEC 80079-20-1 a été établie par le sous-comité 31M: Appareils non

élnr‘friqnne ot chfbmnc de prnfnr‘finn aYallls afmnephbrne nvplnci\/nc, ducomité d'études 31 de

I'lEC: Equipements pour atmosphéres explosives.

Cette premiére édition de I'ISO/IEC 80079-20-1 annule et remplace I''EC 60079-20-1:2010.
Cette édition constitue une révision technique. Aucune modification majeure n'a été effectuée
par rapport a I'lEC 60079-20-1:2010.

Elle est publiée en tant que norme double logo.
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Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
31M/122/FDIS 31M/126/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cette norme.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.

Une liste de toutes les parties de la série IEC 60079, publiées sous le titre genéral:
Atmosphéres explosives, ainsi que la série de Normes internationales 80079, peuvent étre
consultées sur le site web de I'lEC.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié(avant la date de
stabilité indiquée sur le site web de I'lEC sous "http://webstore.iec.chtydans les données
relatives a la publication recherchée. A cette date, la publication sera

e reconduite,

e supprimée,

e remplacée par une édition révisée, ou

e amendée.

IMPORTANT - Le logo "colour inside"” qui s€trouve sur la page de couverture de cette
publication indique qu'elle contient des couleurs qui sont considérées comme utiles a
une bonne compréhension de son contenu. Les utilisateurs devraient, par conséquent,
imprimer cette publication en utilisant.une imprimante couleur.
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ATMOSPHERES EXPLOSIVES -

Partie 20-1: Caractéristiques des produits pour le classement
des gaz et des vapeurs — Méthodes et données d'essai

1 Domaine d’application

La présente partie de I'ISO/IEC 80079 donne des recommandations pour le classementsdes
gaz et des vapeurs. Elle décrit une méthode d'essai destinée a mesurer les ,inierstices
expérimentaux maximaux de sécurité (IEMS ou MESG — maximum experimentalhsafe gaps)
des mélanges gaz-air ou vapeur-air dans des conditions normales de température et de
pression (20 °C, 101,3 kPa) afin de pouvoir choisir un groupe approprié- d'appareils. Le
présent document décrit également une méthode d'essai qui permet d'établir la température
d’auto-inflammation (TAIl ou AIT — auto-ignition temperature) d'un mélangé-vapeur-air ou gaz-
air a la pression atmosphérique, afin de pouvoir choisir une classe detempérature appropriée
des appareils.

Les valeurs des propriétés chimiques des produits sont fournies pour faciliter le choix des
appareils a utiliser dans les emplacements dangereux. Des données supplémentaires peuvent
étre ajoutées au fur et a mesure de I'obtention de résultats«d’essai validés.

Les produits et les caractéristiques indiqués dans untableau (voir I'Annexe B) ont été choisis
tout particulierement pour l'utilisation d'appareils<dans des emplacements dangereux. Les
données fournies dans le présent document sont’extraites d’'un certain nombre de documents
de référence qui sont cités dans la bibliographie.

Ces méthodes de détermination de FIEMS ou d’établissement de la TAIl peuvent étre
également appliquées pour les mélanges gaz-air-matiére inerte ou les mélanges vapeur-air-
matiére inerte. Les données relatives aux mélanges air-matiére inerte ne sont toutefois pas
fournies.

2 Références normatives

Les documents suiyants cités dans le texte constituent, pour tout ou partie de leur contenu,
des exigences du~présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée
s’applique. Podr-les références non datées, la derniére édition du document de référence
s'applique (y‘compris les éventuels amendements).

IEC 60050-426, Vocabulaire Electrotechnique International (VEI) — Chapitre 426: Matériel
électrique pour atmospheres explosives (disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/)

IEC 60079-11, Atmosphéres explosives — Partie 11: Protection de I’équipement par sécurité

intrinseque «i»

IEC 60079-14, Atmosphéres explosives — Partie 14: Conception, sélection et construction des
installations électriques

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions de I'lEC 60050-426 ainsi que
les suivants, s’appliquent.
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L'ISO et I'lEC tiennent & jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées
en normalisation, consultables aux adresses suivantes:

e |EC Electropedia: disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/

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

3.1

auto-inflammation
réaction mise en évidence par l'apparition d’'une flamme nettement perceptible et/ou d’une

explosion et dont le retard a I'inflammation ne dépasse pas 5 min

Note 1 a I'article: Voir 7.2.2 pour une méthode d'essai.

3.2
retard a I'inflammation
temps qui s'écoule entre l'injection réalisée de la matiére inflammable et I'inflammation

3.3

température d’auto-inflammation

TAI

température la plus basse (d'une surface) a laquelle se produit(lI'inflammation d’'un gaz ou
d’'une vapeur inflammable mélangé(e) a l'air ou d’'un mélange air/gaz inerte, dans des
conditions d’essai spécifiées

Note 1 a I'article: Voir I'Article 7 pour une méthode d'essai.

3.4

interstice expérimental maximal de sécurité

IEMS

interstice maximal d’un joint de 25 mm de,largeur qui empéche toute transmission d’une
explosion pendant les essais réalisés danssles conditions spécifiées

Note 1 a I'article: Voir I'Article 6 pour une méthode d'essai.

3.5

courant minimal d'inflammation

CMI

courant minimal dans unxeircuit d'essai spécifié qui provoque l'inflammation du mélange
d’essai explosif dans l/éclateur pour I'essai conforme a I'lEC 60079-11

Note 1 a I'article: Vair-5:1.6 pour le circuit d'essai.

3.6

limites d’inflammabilité

limite inférieure d'inflammabilité (LIl) et limite supérieure d'inflammabilité (LSI) de gaz dans un
mélange.gaz-air, entre lesquelles se forme un mélange inflammable

Note1 a l'article: Le terme «limite d'explosivité» est indifféremment utilisé, surtout dans la normalisation et les
reglementations européennes, afin de décrire ces limites

Note 2 a l'article: La concentration peut étre exprimée comme un rapport volumique ou une masse par unité de
volume.

3.6.1

limite inférieure d'inflammabilité

LI

concentration de gaz ou de vapeur inflammable dans I'air, au-dessous de laquelle une
atmosphére explosive gazeuse ne se forme pas

Note 1 a l'article: Pour les besoins du matériel Ex, cette limite était précédemment désignée comme la limite
inférieure d’explosivité (LEL — lower explosive limit).
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Note 2 a l'article: La concentration peut étre exprimée comme un rapport volumique ou une masse par unité de
volume.

3.6.2

limite supérieure d'inflammabilité

LSI

concentration de gaz ou de vapeur inflammable dans l'air, au-dessus de laquelle une
atmosphére explosive gazeuse ne se forme pas

[N RS S | BTN | =y } lo : o PSR = b Liaaih Lot 2ol R i ! Lo
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supérieure d’explosivité (UEL — upper explosive limit)

Note 2 & l'article: La concentration peut étre exprimée comme un rapport volumique ou une masse par unité de
volume

3.7

groupement d'appareils

systéme de classification des appareils, en relation avec les atmosphe&res explosives
auxquelles ces appareils sont destinés

Note 1 a l'article: L'IEC 60079-0 identifie trois groupes d'appareils:
Groupe | — appareils destinés aux mines grisouteuses;

Groupe Il (constitué des groupes IIA, 1IB et IIC) — appareils destinés a une utilisation dans tous les emplacements
ou il existe une atmosphére explosive gazeuse, autres que les mines grisouteuses;

Groupe Il (constitué des groupes IIIA, IlIB et IlIC) — appareils destinés a une utilisation dans tous les
emplacements ou il existe une atmosphére explosive de poussiéres, autfes que les mines grisouteuses.

3.8

point d’éclair

PE

température la plus basse d’un liquide a laquélle, dans des conditions d'essai spécifiées, ce
liquide produit des vapeurs en quantité telleyqu’elles peuvent former un mélange vapeur-air
inflammable

3.9

gaz

phase gazeuse d’'une substanCe“qui ne peut atteindre un équilibre avec son état liquide ou
solide dans les plages de tempeératures et de pressions prises en considération

Note 1 a l'article: |l s'agit d'une simplification de la définition scientifique qui exige simplement que la substance
soit au-dessus de son pointsd’ébullition ou de son point de sublimation a la température et a la pression ambiantes.

3.10

vapeur

phase gazeuse'd’une substance qui peut atteindre un équilibre avec son état liquide ou solide
dans les plages de températures et de pressions prises en considération

Notedl,a l'article: 1l s'agit d'une simplification de la définition scientifique qui exige simplement que la substance
soit, au-dessous de son point d’ébullition ou de son point de sublimation a la température et a la pression
dmbiantes.

4 Classement des gaz et des vapeurs

4.1 Généralités

Le groupe d'appareils | concerne les mines grisouteuses.

NOTE Le grisou est principalement constitué de méthane, mais il contient toujours d’autres gaz en faibles
quantités, tels que l'azote, le dioxyde de carbone et I’hydrogéne, et parfois de I'éthane et du monoxyde de
carbone. Les termes grisou et méthane sont fréquemment utilisés comme synonymes dans la pratique des mines.
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Le groupe d'appareils Il concerne les gaz et les vapeurs inflammables autres que ceux
présents dans les mines grisouteuses. Les gaz et les vapeurs du groupe d'appareils |l sont
classés en groupes d'appareils A, IIB et IIC suivant leur IEMS et/ou rapport CMI.

Toutes les matiéres inflammables sont classées en classes de températures selon leur TAI.

4.2 Classement suivant l'interstice expérimental maximal de sécurité (IEMS)

IEMS, sur la base de la méthode de détermination décrite dans le présent document. Dans 1e
but de garantir des résultats normalisés, les appareils IEMS sont dimensionnés de facona
éviter les effets possibles d'une obstruction sur les interstices de sécurité.

NOTE 1 La méthode normalisée utilisée pour la détermination des IEMS est décrite en 6.2¢\korsque des
déterminations ont été effectuées uniquement dans une cuve sphérique de 8 | avec une inflammation proche du
joint de la bride, celles-ci peuvent toutefois étre admises a titre conditionnel.

NOTE 2 |l peut s'avérer nécessaire de modifier la conception de I'appareil d’essai par~rapport a la conception
décrite dans le présent document, pour déterminer les interstices de sécurité autres que ceux utilisés pour choisir
le groupe d'appareils approprié d’enveloppes pour un gaz particulier. Il peut étre nécessaire de faire varier, par
exemple, le volume de I’enveloppe, la largeur des brides, les concentrations de gaz €t ta distance entre les brides
et toute paroi externe ou obstruction. Etant donné que la conception dépend~dés recherches particuliéres a
entreprendre, la pratique ne permet pas de recommander des exigences de conception spécifiques. Pour la plupart
des applications, les principes généraux et les précautions indiqués dans ‘le-présent document sont cependant
toujours valables.

NOTE 3 Les distances minimales d'obstruction par rapport aux joints a brides antidéflagrants en fonction du
groupe d'appareils présent dans I'emplacement dangereux sont dopnées dans I'lEC 60079-14.

Les limites IEMS applicables au classement sont les\suivantes:

Groupe d'appareils IlA: IEMS = 0,90 mm:
Groupe d'appareils IIB: 0,50 mm < IEMS < 0,90 mm.
Groupe d'appareils IIC: IEMS < 0,50 mm.

Il est exigé de déterminer I'lEMS «et_le rapport CMI lorsque 0,50 < IEMS < 0,55. Le rapport
CMI permet ensuite de déterminérile groupe d'appareils.

NOTE 4 L’IEMS est déterminé atune température de 20 °C pour les gaz et les liquides fortement volatils.

NOTE 5 S'il est nécessaire-de/déterminer '|EMS a des températures supérieures a la température ambiante, une
température de 5 K supérieure a celle nécessaire pour obtenir la pression de vapeur indispensable ou de 50 K
supérieure au point d'éc¢lair’‘est appliquée. Cette valeur de I'lEMS est indiquée dans le tableau de I’Annexe B et le
classement du groupé-diappareils s’appuie sur ce résultat.

4.3 Classeémeént suivant le rapport de courant minimal d'inflammation (rapport CMI)

Les gaz-et’les vapeurs peuvent étre classés en groupes d'appareils IIA, 1IB ou IIC suivant le
rapportude leurs courants minimaux d'inflammation (CMI) sur le courant d’inflammation du
méthane de laboratoire. La pureté du méthane de laboratoire ne doit pas étre inférieure a
99,9 % en volume.

NOTE La méthode normalisée utilisée pour la détermination des rapports CMI consiste a utiliser I'appareil décrit
dans I'lEC 60079-11. Lorsque des déterminations ont été effectuées dans d'autres appareils, ceux-ci peuvent étre
admis a titre conditionnel.

Les rapports CMI applicables au classement sont les suivants:

Groupe d'appareils IlA: CMI > 0,80.
Groupe d'appareils 11B: 0,45 < CMI < 0,80.
Groupe d'appareils IIC: CMI < 0,45.

Il est exigé de déterminer I''EMS et le rapport CMI lorsque 0,70 <CMI< 0,90 ou
0,40 < CMI < 0,50. L'IEMS permet ensuite de déterminer le groupe d'appareils.
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4.4 Classement suivant la similitude de structure chimique

Lorsqu’un gaz ou une vapeur appartient a une famille homologue de composés, le classement
de ce gaz ou de cette vapeur peut a titre conditionnel étre déduit des données provenant des
membres voisins de la famille.

Le classement suivant la similitude de structure chimique n'est pas admis lorsque le
classement des membres voisins repose pour I'un sur I'lEMS et pour l'autre sur le rapport
CMI.

4.5 Classement des mélanges de gaz

Il convient d'attribuer généralement les mélanges de gaz a un groupe d'appareils uniquement
aprés détermination spécifique de I'lEMS ou du rapport CMI. Une méthode, permettant
d'évaluer le groupe d'appareils consiste a déterminer '|EMS du mélange en appliquant une
forme du principe de Le Chatelier:

1

[

i

IEMS iy =

ou X; est le pourcentage en volume de la matiére i et IJEMS{est '|EMS de la matiére i.

Il convient de ne pas appliquer cette méthode dans.les cas d'exceptions au principe de Le
Chéatelier, ni aux mélanges et/ou aux flux qui contienmnent:

a) de Vlacétylene ou qui présentent un*danger similaire (par exemple, propriétés
d'autodécomposition);

b) de I'oxygéne ou un autre agent d’oxydation puissant parmi leurs composants;

c) des concentrations importantes (supérieures a 5 % en volume) de monoxyde de carbone.
Compte tenu des valeurs d'JEMS exagérément élevées qui peuvent étre obtenues, il
convient d'accorder un soif ,particulier aux deux mélanges de composants lorsque I'un
d'eux est une matiére inerte comme I'azote.

Utiliser un IEMS infini pour'les mélanges qui contiennent une matiére inerte comme I'azote a
des concentrations inférieures a 5 % en volume. Utiliser un IEMS de 2 pour les mélanges qui
contiennent une matiére inerte comme 'azote a des concentrations supérieures ou égales a
5 % en volume.

NOTE Une mgthode différente qui intégre des rapports stcechiométriques est présentée dans le document de
Brandes et Redeker, intitulé «Maximum experimental safe gap of binary and ternary mixtures».

5 Données pour gaz et vapeurs inflammables, en relation avec I'utilisation des
appareils

5.1 Détermination des propriétés
511 Généralités

Les composés qui sont répertoriés dans le présent document sont conformes a I'Article 4, ou
présentent des propriétés physiques analogues a celles des autres composés de la liste.

5.1.2 Groupe d'appareils

Les groupes d'appareils sont issus de la détermination de I'lEMS ou du rapport CMI, sauf en
I'absence de valeur les concernant. Dans ces situations, le groupe d'appareils est fondé sur la
similitude chimique (voir I'Article 4).
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NOTE S'il est nécessaire de déterminer '|EMS a des températures supérieures a la température ambiante, une
température de 5 K supérieure a celle nécessaire pour obtenir la pression de vapeur indispensable ou de 50 K
supérieure au point d'éclair est appliquée. Cette valeur de I'lEMS est indiquée dans le Tableau B.1 et le
classement du groupe d'appareils est fondé sur ce résultat.

5.1.3 Limites d’inflammabilité

Plusieurs méthodes différentes ont été utilisées pour réaliser les déterminations, mais la
méthode préférentielle est celle de I'inflammation avec une faible énergie a I'extrémité basse
d'un tube vertical. Le Tableau B.1 donne les valeurs (en pourcentage par volume et en masse

par volume).

Le composé ne forme pas un mélange de vapeurs inflammables dans l'air a une température
ambiante normale (20 °C) si le point d’éclair est élevé. Lorsque des données d'inflammabilité
existent pour de tels composés, les déterminations sont réalisées a une température
suffisamment élevée pour que la vapeur forme un mélange inflammable avec de ['air.

5.1.4 Point d’éclair (PE)

La valeur donnée dans le Tableau B.1 est la valeur mesurée en, kcoupelle fermée». En
I'absence de cette donnée, la valeur en «coupelle ouverte» est indiquée par (oc). Le symbole
< (inférieur a) indique que le point d’éclair est inférieur a la(valeur (en degré Celsius)
indiquée, ceci constituant probablement la limite de I'appareil employé.

5.1.5 Classe de température

La classe de température d'un gaz ou d’une vapeur est indiquée conformément a
I'"EC 60079-14, comme indiqué au Tableau 1:

Tableau 1 — Classement de la classe de température et de la plage
de températures.d’auto-inflammation

Classe de température Plage de températures d'auto-inflammation (TAl)
°C

T1 > 450

T2 300 < TAI <450
T3 200 < TAI <300
T4 135 < TAI £ 200
T5 100 < TAI £ 135
T6 85 < TAI <100

5.1.6 Courant minimal d'inflammation (CMI)

L’appareil utilisé pour déterminer le courant minimal d’inflammation est défini dans
IEC 60079-11. L’appareil d’essai doit étre mis en fonctionnement dans un circuit de 24 V a

courant continu contenant une bobine a noyau dair de (95 = 5) mH. Dans ce circuit, le
courant est porté a une valeur minimale jusqu’a l'inflammation de la concentration la plus
facilement inflammable dans I'air du gaz ou de la vapeur spécifique.

5.1.7 Température d'auto-inflammation (TAI)

La valeur de la température d’auto-inflammation dépend de la méthode d’essai. La méthode
préférentielle et les données obtenues sont indiquées a I'Article 7 et dans I'Annexe A.

Si ces données ne comportent pas le composé, les données obtenues avec un appareil
analogue, tel que I'appareil décrit par la norme ASTM E659, sont indiquées.
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NOTE Les résultats obtenus avec I'appareil décrit dans ’ASTM D2155 (désormais remplacée par 'ASTM E659)
ont été consignés par C.J. Hilado et S.W. Clark. L'appareil est analogue a celui utilisé par Zabetakis. En I’absence
de détermination par I'appareil IEC ou par un appareil analogue, la valeur la plus faible obtenue avec un autre
appareil est indiquée. Hilado et Clark donnent une liste plus compléte des données pour la température d’auto-
inflammation, avec référence aux sources.

5.2 Propriétés des gaz et vapeurs spécifiques

5.2.1 Gaz de cokerie

1 ==y lana Allbascle

la somme des concentrations (Vol. %) de I’hydrogéne et du monoxyde de carbone gst
inférieure a 75 % en volume du total, les appareils antidéflagrants du Groupe d'appareils\IB
sont recommandés. Dans le cas contraire, les appareils du Groupe d'appareils [IC |sont
recommandeés.

5.2.2  Nitrite d’éthyle

La température d’auto-inflammation du nitrite d’éthyle est de 95 °C, valeur au-dessus de
laquelle le gaz subit une décomposition explosive.

NOTE Le nitrite d’éthyle ne doit pas étre confondu avec son isomére, le nitroéthane:
5.2.3 IEMS du monoxyde de carbone

L'IEMS du monoxyde de carbone correspond a un mélange avec de I'air saturé d’humidité a
une température ambiante normale. Cette détermination)implique l'utilisation d'appareils du
Groupe d'appareils 1IB en présence de monoxyde de_carbone. Une valeur d’IEMS plus élevée
peut étre observée avec une humidité plus faible. L’{EMS le plus faible (0,65 mm) est observé
pour un mélange de CO/H,0 de rapport molaire proche de 7:1. De méme, de faibles quantités
d’hydrocarbures dans le mélange de monoxyde de carbone et d’air permettent également de
réduire 'lEMS ce qui exige de ce fait d’utiliser des appareils du Groupe d'appareils IIB.

5.2.4 Méthane, Groupe d'appareils HA

Le méthane industriel, comme le gaz naturel, est classé dans le Groupe d'appareils IlA sous
réserve que sa teneur en hydrogéne ne dépasse pas 25 % en volume. Un mélange de
méthane avec d’autres composés du Groupe d'appareils IIA, quelle que soit la proportion, est
classé dans le Groupe d'appareils IIA.

6 Méthode d’essaipour l'interstice expérimental maximal de sécurité (IEMS)

6.1 Présentation de la méthode

Les chambreés internes et externes de 'appareil d’essai sont remplies d’'un mélange connu de
gaz oucde vapeur dans l'air, dans les conditions normales de température et de pression
(20 °G;101,3 kPa). L’interstice du joint circulaire entre les deux chambres est pour sa part
réglé‘avec exactitude a la valeur souhaitée. Le mélange interne est enflammé, les regards de
la-chambre externe permettant d'observer la propagation de la flamme, si elle se produit.

L’;Iltclbtibﬂ U)\pélilllclltd: |||a)\i|||a= dc aéuwité PpOUuUl IU ydas UuU :d vdapcul Ubt détUllllillé Cll
réglant l'interstice par pas de faible amplitude pour obtenir la valeur maximale de l'interstice
qui empéche I'inflammation du mélange externe quelle que soit la concentration du gaz ou de
la vapeur dans l'air.

NOTE Les substances dont les tensions de vapeur sont trop faibles pour permettre de préparer les mélanges aux
concentrations exigées aux températures ambiantes normales font exception. Pour ces substances, une
température supérieure de 5 K a celle nécessaire pour obtenir la pression de vapeur indispensable ou supérieure
de 50 K a celle du point d’éclair est appliquée.
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6.2 Appareil d'essai

6.2.1 Généralités

L'appareil est décrit dans les paragraphes suivants et la Figure 1 en donne une
représentation schématique. Il est également possible d’utiliser un montage automatique
lorsqu'il est démontré que les résultats sont identiques a ceux obtenus avec un appareil
manuel.

o

7 ip

“

»

IEC

Légende

a8 chambre sphérique interne
b

regards d’observation
enveloppe cylindrique externe 9 “électrode d’allumage
¢ partie réglable platine inférieure fixe de l'interstice

sortie du mélange i platine supérieure réglable de I'interstice

¢ entrée du mélange

Figure 1 — Appareil d'essai

6.2.2 Matériaux et résistance mécanique

L’ensemble de l'appareil ‘est construit pour supporter une pression maximale de 1 500 kPa
sans écartement sensible’ de l'interstice et pour empécher ce type d’écartement au cours
d'une explosion.

En général, les‘parties principales de I'appareil d’essai, et notamment les parois et les brides
de la chambre“interne, ainsi que les électrodes de |'éclateur, sont en acier inoxydable.
Cependant;«Certains gaz ou certaines vapeurs peuvent nécessiter 'emploi d’autres matériaux
pour éviter la corrosion ou d'autres effets chimiques. Il convient de ne pas utiliser d'alliages
Iégers-pour constituer les électrodes de I'éclateur.

6:2.3 Chambre externe

L’enveloppe cylindrique externe «b» a un diamétre de 200 mm et une hauteur de 75 mm.

6.2.4 Chambre interne

La chambre interne «a» est une sphére d’un volume de 20 cm3. La chambre interne est
placée au centre de la chambre externe.
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6.2.5 Réglage de l'interstice
Les deux parties «i» et «h» de la chambre interne sont disposées de fagon a pouvoir obtenir

un interstice réglable de 25 mm entre les faces paralléles planes des bords opposés. Le
micrometre permet de régler la largeur exacte de l'interstice (partie «c»).

6.2.6 Injection du mélange

La chambre interne est remplie avec le mélange gaz-air ou vapeur-air par un orifice d’entrée

(«e»). La chambre externe est remplie avec le mélange par l'interstice. Il convient que des
arréte-flammes protégent les entrées et les sorties.

6.2.7 Position de la source d'inflammation

L'électrode «g» doit étre montée de telle fagcon que I'étincelle se produise au milieu de la
chambre interne.

6.3 Procédure
6.3.1 Préparation des mélanges gazeux

La consistance de la concentration du mélange, au cours d’'une~série d’essais donnée, doit
faire I'objet d'un contrbéle attentif dans la mesure ou elle a une influence sensible sur la
dispersion des résultats d'essai. Le flux du mélange ,qui’ traverse la chambre est par
conséquent maintenu jusqu’a ce que ses concentrations a l'entrée et a la sortie soient
identiques. A défaut, une méthode de fiabilité équivalenté-doit étre appliquée.

Il convient que le taux d’humidité de I'air utilisé _pour la préparation du mélange ne dépasse
pas 10 % d’humidité relative, pour un classement-conforme au présent document. Des valeurs
d'humidité plus élevée peuvent engendrer des valeurs d’'IEMS inférieures pour certaines
substances.

6.3.2 Température et pression

Les essais sont réalisés a unextempérature ambiante de (20 + 5) °C, sauf autre valeur
autorisée. La pression a l'intérieur de I'appareil d'essai est réglée a (101,3 £ 1) kPa.

NOTE Les substances dont [es)tensions de vapeur sont trop faibles pour permettre de préparer les mélanges aux
concentrations exigées alxj)températures ambiantes normales font exception. Pour ces substances, une
température supérieure de 5K a celle nécessaire pour obtenir la pression de vapeur indispensable ou supérieure
de 50 K a celle du point'd’eclair est appliquée.

6.3.3 Réglage de l'interstice

L’'interstice~est d’abord réduit a une valeur tres faible, puis examiné afin de s'assurer du
caractere)parallele des brides. Le réglage du zéro de l'interstice est vérifié, mais il convient
que lawaleur du couple appliqué soit faible (par exemple une force d’environ 10-2 N exercée
suf.la circonférence de la butée micrométrique).

6.3.4 Inflammation

Le mélange interne est enflammé au moyen d’une étincelle électrique produite par un
transformateur haute tension, avec une valeur efficace d'environ 15 kV et un courant de
court-circuit de 30 mA. Le temps de décharge d'étincelle doit étre réglé a 0,2 s.

6.3.5 Observation du processus d'inflammation

L’'inflammation du mélange interne est confirmée par observation a travers l'interstice au
cours de I'essai. S’il ne se produit pas d’inflammation interne, I'essai n’est pas valable. Il est
considéré que l'inflammation du mélange se produit dans la chambre externe lorsque
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I'observation montre que la flamme de I’explosion occupe la totalité du volume de cette
chambre.

6.4 Détermination de l'interstice expérimental maximal de sécurité (IEMS)
6.4.1 Généralités

Dans la mesure ou I'lEMS est déterminé principalement avec des mélanges légerement
riches, un mélange stoechiométrique initial est donc recommandé.

6.4.2 Essais préliminaires

Avec un mélange donné de vapeur ou de gaz combustible dans ['air, deuxheSsais
d'inflammation sont effectués sur un certain nombre d'interstices espacés par pas de\0,02 mm
pour couvrir la plage comprise entre un interstice de sécurité et un interstice n’assurant pas la
sécurité. L'interstice le plus large, gq, auquel correspond une probabilité d’inflammation du
volume extérieur de 0 %, et l'interstice le plus étroit, g4q9, auquel correspondyune probabilité
d’inflammation du volume extérieur de 100 %, sont établis a partir des résultats d'essai.

La série d’essais est répétée avec une plage de concentrations dumelange, ce qui fournit la
variation des interstices gy et g4q¢. Le mélange qui transmet le plus ‘facilement l'inflammation
est celui pour lequel ces valeurs sont minimales.

6.4.3 Essais de confirmation

Les résultats sont confirmés par répétition des essais, avec 10 essais d'inflammation pour
chaque pas de réglage de l'interstice et pour des ‘concentrations différentes supérieures et
inférieures au mélange déterminé dans la série d'essais préliminaires. Les valeurs minimales
de gg et g4gg Sont ensuite déterminées.

6.4.4 Reproductibilité de I’interstice.expérimental maximal de sécurité (IEMS)

La différence acceptable la plus élevéée entre les valeurs de (gg)qin Obtenues au cours des
diverses séries d’essais est de 0,04tmm.

Si toutes les valeurs se situent dans cette plage, la valeur de I'lEMS fournie est égale a
(g0)min Pour laquelle la différence (g190)min — (€0)min ©St 1a plus faible. Pour la plupart des
substances, cette différence est inférieure au pas utilisé pour le réglage de l'interstice, soit
0,02 mm.

Si la différence-entre les valeurs de (gg)nin iSsues des différentes séries d'essais dépasse
0,04 mm, il conyvient que les laboratoires concernés répétent leurs essais aprés s'étre assurés
que l'appareil-d'essai est capable de reproduire la valeur fournie pour I'hydrogéne.

6.4.5 Valeurs fournies

La valeur de 'IEMS permet de déterminer le groupe d'appareils auquel le gaz est attribué. La
valeur (g100)min — (80)min désigne I'exactitude de la valeur de I'lEMS fournie.

6.5 Vérification de la méthode de détermination de ’'lEMS

Cette procédure de vérification doit étre appliquée pour un nouvel appareil ainsi que pour
vérifier les performances d’un appareil existant. Les appareils existants doivent étre vérifiés
au moins tous les ans ou dés lors que des pieces de l'appareil ont été remplacées ou
renouvelées. Dans le cas d’'un nouvel appareil, réaliser les expériences conformément aux
instructions données en 6.3 avec toutes les substances énumérées dans le Tableau 2. Lors
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du renouvellement de la cuve d’essai, lI'essai de vérification avec du méthane et de
I’hydrogene est généralement suffisant.

La vérification est confirmée si les valeurs obtenues ne s’écartent pas de plus de + 0,02 mm
des valeurs indiquées dans le Tableau 2. Les valeurs sont valables pour une température
ambiante de (20 £ 2) °C et une pression ambiante de (100 + 2) kPa.

Si les résultats obtenus avec l'appareil d’essai satisfont aux performances de vérification

eXigees, enregistrer cettemformmatiom danms umrapport permanert:

Tableau 2 — Valeurs pour la vérification de I’appareil

Substance inflammable Plage de concentrations IEMS Pureté des substances
Vol. % Mm mol ‘%
Méthane 8,02a 10,0 1,16 99,995
Propane 3,5a4,5 0,92 99,95
Hydrogéne 29,0 a2 31,0 0,30 99,999

Si les résultats obtenus avec l'appareil d’essai ne satisfont pas aux performances de
vérification exigées, vérifier I'appareil, en particulier le pafallélisme de plan des faces du
volume interne. Le décalage paralléle des faces doit-~&tre inférieur a 0,01 mm pour les
distances comprises entre 0,3 mm et 1,5 mm. S'il y a lieuyeffectuer une nouvelle vérification.

7 Méthode d'essai pour I'établissement de la température d’auto-inflammation
(TAI)

71 Présentation de la méthode

Un volume connu du produit a soumettre a I’essai est injecté dans un flacon chauffé, ouvert et
contenant de l'air. Le contenu-.du flacon est examiné jusqu’a ce que l'inflammation se
produise. L'essai est répété a(différentes températures du flacon et avec différents volumes
d’échantillons. La température la plus basse du flacon a laquelle I'auto-inflammation se
produit est enregistrée comme la température d’auto-inflammation.

7.2 Appareil
7.21 Généralités

Deux types{d'appareils ont généralement été utilisés: I'appareil IEC décrit en A.2 et I'appareil
DIN décrit’en A.3. Un dispositif de chauffage supplémentaire au niveau du goulot du flacon
marquenNa différence de l'appareil IEC. Ceci n’a normalement aucune incidence sur les
résultats d’essai. Les paragraphes suivants décrivent le principe de l'appareil d'essai. Un
montage automatique est également possible.

L'appareil d'essai comprend:

e une cuve d'essai;

e un support de cuve d'essai;

e un thermocouple de mesure étalonné;

e un four électrique a air chaud;

o des dispositifs de mesure de la substance inflammable;
e un miroir dédié a I'observation de l'inflammation;

e une minuterie;
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e un appareil de nettoyage de la cuve d'essai.
7.2.2 Cuve d'essai et support

La cuve d'essai doit étre un erlenmeyer a goulot étroit de 200 ml en verre au borosilicate
conforme a I'lSO 1773. La planéité de la surface intérieure du fond de la cuve doit étre
vérifiée. Un flacon propre doit étre employé pour les essais.

Le support de I'erlenmeyer doit garantir une dissipation thermique aussi faible que possible.

Lorsque le support est installé sur le goulot, il ne doit pas occuper plus de (5 + 2) mm de Ja
hauteur du goulot de I'erlenmeyer (par exemple, voir 'Annexe A).

Des expériences supplémentaires avec des volumes plus grands (respectivement plus.petits)
de méme forme et de méme matériau peuvent étre effectuées lorsqu'il) s'avere
particulierement nécessaire de déterminer avec exactitude l'influence du yolume sur la
température d'auto-inflammation.

NOTE Les données issues des ouvrages de référence indiquent une baisse) de la température
d’auto-inflammation simultanément a I'augmentation du volume, et ce conjointement a lune augmentation du retard
a I'inflammation. Voir I'Annexe D.

Lorsque la température d’auto-inflammation de I'échantillon pour-essai dépasse le point de
ramollissement d'un flacon en verre au borosilicate, ou lersque I'échantillon entraine la
détérioration du flacon, c'est-a-dire par une attaque chimiquéey'il est admis d'utiliser un flacon
en quartz ou en métal a condition que le rapport d'€ssai mentionne expressément ces
informations.

7.2.3 Thermocouples

La cuve doit comporter au moins un thermocouple de mesure étalonné d'un diamétre maximal
de 1,5 mm, dont I'exactitude est de 1,5 K ou plus. Le ou les thermocouples doivent étre en
contact étroit avec la surface externe duiflacon a une distance de (25 = 2) mm du fond de ce
méme flacon (voir ’Annexe A).

7.2.4 Four

Les dimensions du four doivent permettre un chauffage uniforme de la cuve d'essai. La
conception du four doit étretelle que

1) lorsqu'un couvercle/parfaitement adapté couvre le four et I'équilibre des températures
respectives est atteint

o la différence entre la température mesurée a la position du thermocouple de mesure et
la température mesurée au centre du fond de l'erlenmeyer ne dépasse pas 3 K sur
I'enseémble de la plage de températures et

o .a différence entre la température mesurée a la position du thermocouple de mesure et
la température mesurée a mi-hauteur de I'erlenmeyer le long de l'axe vertical ne
dépasse pas 15 K sur I'ensemble de la plage de températures;

‘7) |r\req||n le four r\nmpnrfn |'nr|nhmn\][nr rnmpli d'air
= +HO¥ He—+e+oLH e+ FempH-a-atH

e la variation de la température mesurée a l'aide du thermocouple de mesure ne
dépasse pas 2 K dans un délai de 6 min sur I'ensemble de la plage de températures.

L'absence de tout contact direct entre la cuve d'essai et les parois intérieures du four doit
faire I'objet d'une attention particuliére. La distance entre les parois intérieures et I'erlenmeyer
doit étre de 4 mm au moins. La cuve d'essai doit étre installée de sorte

e qu'elle soit totalement introduite dans le four. Il convient en revanche que le four ne
recouvre pas l'erlenmeyer de plus de 30 mm;

e qu'elle soit chauffée de maniére uniforme;
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e que la convection a l'intérieur du four n'altére pas le mélange de l'air et de la substance
inflammable produit par I'introduction de I'échantillon dans I'erlenmeyer;

e qu'il ne soit pas possible que le mélange (explosif) d'air et de substance inflammable
produit par l'introduction de I'échantillon dans I'erlenmeyer pénétre dans le four; et

e qu'il soit possible de mesurer les substances inflammables et d'examiner l'inflammation.

L'Annexe A décrit des exemples de fours adaptés a cet objectif.

7.2.5 Dispositifs de mesure

Dans le cas des échantillons liquides, le dispositif de mesure (par exemple, pompe, pipette,
seringue) doit étre congu de sorte qu'il soit possible de mesurer les gouttelettes d'unnvolume
de (25 £ 10) ul. Cette exigence peut étre satisfaite par exemple par:

a) une seringue hypodermique de 0,25 ml ou 1 ml comportant une aiguille en acier
inoxydable d'un diameétre d'alésage maximal de 0,15 mm et graduée en"uhités d'au plus
0,01 ml;

b) une pipette graduée permettant d’injecter 1 ml d'eau distillée a (température ambiante
selon un écoulement de 35 a 40 gouttelettes.

Dans le cas des échantillons gazeux, le dispositif de mesufey(par exemple, débitmétre,
pompe, seringue) doit étre congu de sorte qu'il soit possible de mesurer le gaz avec une

exactitude de 10 % a un débit de (25 £ 5) ml/s. Un tube de remplissage qu'il est possible
d'introduire dans la cuve d'essai doit étre relié (de maniére‘mobile) au dispositif de mesure.

Dans le cas des échantillons gazeux, des précautiens sont prises pour éviter tout retour de
flamme. La Figure A.9 donne la représentation schématique d'une méthode appliquée.

7.2.6 Miroir

Il convient de placer un miroir de maniere adaptée a environ 250 mm au-dessus du flacon
pour permettre d’en examiner facilemént I'intérieur.

7.2.7 Minuterie

Une minuterie d’'une précision d’au moins une seconde doit servir a identifier le retard a
I'inflammation.

7.2.8 Equipement'de purge de la cuve d'essai avec de I'air

L'équipement (par exemple, pompe, pistolet pneumatique) doit permettre la purge compléte et
rapide de lacuve d'essai par vidange avec de I'air propre exempt d’huile.

7.2.9 Appareil automatisé

Lorsqu'un appareil automatisé est employé, il doit satisfaire a toutes les exigences énoncées
de/7.2.2 a 7.2.8. En cas de contréle également automatisé de l'inflammation, tous les types

de flammes (les flammes trés pales tout comme les flammes trés petites) doivent étre
contrélés au moyen d'un thermocouple et d'une photodiode par exemple. Un examen visuel
supplémentaire de l'inflammation doit étre possible.

7.3 Echantillonnage, préparation et conservation des échantillons pour essai
7.3.1  Echantillonnage

Pour [I'échantillonnage des produits liquides ou gazeux, utiliser les normes
nationales/internationales correspondantes.

NOTE Les normes correspondantes sont par exemple I'lSO 3170, I'lSO 3171 et I'lSO 15528.
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Les échantillons doivent étre prélevés ou stockés uniquement dans des conteneurs
appropriés qui empéchent toute dégradation ou contamination des échantillons. La phase
gazeuse libre au-dessus de I'échantillon ne doit pas dépasser 20 % du volume des
conteneurs dans le cas des mélanges liquides.

L'échantillon doit étre stocké a des températures appropriées afin d'éviter toute modification
de la composition.

la i ff ] L E—- | lo

Prendre—en—compte—ta—différence—possible—de—ta—compeoesiton—de—ta—phase—gazetuse—et—de—ta
phase liquide lorsque I'échantillon constitué d'un mélange gazeux est retiré d'un conteneur
qui comporte une phase liquide. Il est de ce fait recommandé de prélever la substance d'essai
sur la phase liquide.

7.3.2 Préparation et conservation
Les composants nécessaires pour I'essai doivent satisfaire aux exigences suivantes:

a) Air: Il doit étre exempt d'huile.

b) Air synthétique (mélange d'oxygéne et d'azote uniquement): La concentration de I'oxygéne
doit se situer dans une plage comprise entre 20,5 % et 21,0-%" en volume. Le rapport
d'essai doit indiquer toute utilisation de l'air synthétique.

c) Gaz inerte: La pureté du gaz inerte, ou du mélange de gaz.inertes, doit étre de 99,8 % en
volume ou supérieure. Dans le cas d'un mélange de “gaz inertes, la composition du
mélange doit étre indiquée dans le rapport d'essai.

d) Echantillon: Il peut prendre la forme:

1) d'une substance unique ou

2) d'un mélange de substances ou

3) d'un échantillon de procédé (de comgposition connue ou non connue).
La pureté de chaque substance (substance unique ou mélange de substances) employée doit
étre de 99,8 % en volume ou supérieure. La précision de la composition d'un mélange de
substances ou d'un échantillon de-procédé de composition connue doit étre indiquée dans le
rapport d'essai. Dans le cas 'un échantillon de procédé de composition non connue, la
source de I'échantillon ou I'échantillon lui-méme doit étre défini(e) le mieux possible (par

exemple, conditions de procédé, autres propriétés physiques ou données de caractéristiques
de sécurité).

7.4 Procédure
7.4.1 Généralités

La variation-de la température de la cuve d'essai et du nombre d'échantillons permet d'établir
la température d’auto-inflammation.

Les\éléments suivants doivent étre vérifiés avant chaque essai:

e la cuve d'essai est propre, séche, sans résidu et sa surface intérieure ne présente aucune
altération visible;

e |a cuve d'essai est vidangée entierement a l'air préalablement a chaque injection de
I'échantillon;

e avant l'injection de I'échantillon, la cuve d'essai est a la température prévue étant donné
que le nettoyage et la purge peuvent réduire la température.

Lorsque la température d'auto-inflammation doit étre établie dans un mélange d'air/gaz inerte,
purger la cuve d'essai avec ce mélange aprés nettoyage (a l'air) de maniére a totalement
renouveler I'atmosphére a l'intérieur de l'erlenmeyer, ou nettoyer la cuve d'essai avec le
mélange air/gaz inerte préalablement a chaque injection.
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7.4.2 Injection d'échantillons
7.4.2.1 Echantillons liquides

Lorsque des échantillons dont les points d'ébullition correspondent a la température ambiante
ou en sont proches sont soumis a l'essai, la température du systéme d'injection des
échantillons doit étre maintenue a une valeur qui garantit I'absence de modification d'état
avant l'injection de I'échantillon dans le flacon d'essai.

Le volume exigé de I'échantillon a soumetire a I'essai doit étre injecté sous forme de
gouttelettes (voir 7.2.5) au centre du flacon a un débit de 1 a 2 gouttelettes par seconde.L.e
dispositif de mesure doit ensuite étre retiré rapidement. Au cours de l'injection, les parojs’du
flacon ne doivent pas étre mouillées.

7.4.2.2 Echantillons gazeux

Le dispositif de mesure et le tube de remplissage relié font I'objet d'une purge suffisante (au
moins 10 fois le volume), puis sont remplis de gaz. Le tube de remplissage est introduit au
centre du flacon de sorte que la sortie du tube soit éloignée de (10 £ 2)(mm du fond du flacon.
Le volume exigé doit ensuite étre injecté dans le flacon d’essai en frdctions de (10 £ 1) ml a
un débit d'environ 25 ml par seconde, en maintenant le débit d’injection aussi constant que
possible. Le tube de remplissage doit ensuite étre retiré rapidement’du flacon.

7.4.3 Etablissement de la température d’auto-inflammation (TAI)
7.4.31 Critére d'inflammation

Toute flamme identifiée dans un délai de 5 minJpar l'intermédiaire du miroir ou de la
photodiode doit étre considérée comme une inflammation.

Un échauffement rapide d'au moins 200 K-a' un débit de 10 K/s, dans un délai de 5 min, doit
étre constaté en cas d'utilisation d'un .ou de plusieurs thermocouples pour déterminer une
inflammation.

NOTE Ce critére permet normalement\d’observer des flammes chaudes. Il s'agit de flammes chaudes méme
lorsqu’elles sont trés pales (par exemple, hydrogéne, méthane). Certaines substances ou certains mélanges de
substances peuvent former des flanimes froides. Voir ’Annexe C pour de tels phénoménes de flammes froides.

7.4.3.2 Procédure dlessai

Les spécifications de)7.4.3.3 a 7.4.3.8 concernant la procédure d'essai qui permet d'établir la
température d’autesinflammation doivent étre appliquées.

7.4.3.3 Température de démarrage

En pactant d'une température de 80 °C, la cuve d'essai est chauffée a un débit de
(5 £ A)K/min. Pendant I'échauffement, injecter (50 £ 5) ml tous les 20 K, dans le cas d'un gaz
ou“cinq gouttelettes dans le cas d'un liquide jusqu'a ce qu'une inflammation se produise.
La)cuve d'essai doit étre vidangée entiérement a l'air préalablement a chaque injection.

La température de la cuve a laquelle se produit I'inflammation constitue la température de
démarrage.

La température de démarrage doit étre supérieure a la température d’auto-inflammation.

7.4.3.4 Variation de température

Chauffer la cuve d'essai a la température de démarrage. Injecter (50 + 5) ml dans le cas d'un
gaz ou cing gouttelettes dans le cas d'un liquide. En cas d'inflammation, dans un délai de
5 min, réduire la température de la cuve d'essai selon des intervalles de (5 + 1) K jusqu'a ce
qu'aucune inflammation ne se produise dans ce délai de 5 min aprés introduction du méme
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nombre d'échantillons. La cuve d'essai doit étre vidangée entieérement a I'air préalablement a
chaque injection.

7.4.3.5 Variation du nombre d’échantillons

A la température spécifiée en 7.4.3.4, et en I'absence de toute inflammation, faire varier
progressivement le nombre d'échantillons introduits (de (50 + 5) ml dans le cas d'un gaz ou
cing gouttelettes dans le cas d'un liquide) par incréments de (10 £ 1) ml dans le cas de gaz
ou (25 + 10) pl dans le cas de liquides et ce jusqu'a ce qu'une inflammation se produise ou

que l'absence de toute inflammation soit confirmée a cette température, quel que soit le
nombre d'échantillons. La cuve d'essai doit étre vidangée entierement a l'air préalablement.a
chaque injection.

7.4.3.6 Seconde variation de température

Sélectionner la température déterminée en 7.4.3.4 et le nombre d'échantillors “déterminé en
7.4.3.5 dans le cas d'une inflammation. Réduire la température de la cuve-~d'essai selon des
intervalles de (2 £ 1) K jusqu'a ce qu'aucune inflammation ne se produisgdans un délai de
5 min aprés introduction systématique du méme nombre de substances(déterminé en 7.4.3.5.

7.4.3.7 Seconde variation du nombre d’échantillons

A la température spécifiée en 7.4.3.6, faire varier progressivement le nombre d'échantillons
introduits (en commengant par le nombre spécifié en 7.4 3.5respectivement 7.4.3.6 pour les
essais répétés) par incréments de (10 £ 1) ml dans le cas,'de gaz ou (25 + 10) ul dans le cas
de liquides et ce jusqu'a ce qu'une inflammation sé/produise ou que l'absence de toute
inflammation soit confirmée a cette température, quel que soit le nombre d'échantillons. La
cuve d'essai doit étre vidangée entiérement a I'air prealablement a chaque injection.

7.4.3.8 Répétition des essais

Répéter les essais décrits en 7.4.3.6 et-en 7.4.3.7 jusqu'a la détermination d'une température
en l'absence d'inflammation, quel que soit le nombre de substances.

NOTE Pour les liquides inflammables“dont le point d'ébullition (initial) est nettement supérieur a la température
d'inflammation établie, une injection 'd'air supplémentaire peut réduire la température d'inflammation de maniére
notable aprés la mesure du liquide inflammable (F. Gutte: Erdél, Erdgas, Kohle: 111 1995, 203-207). Afin de tenir
compte de cette information, intraduire (30 £ 10) ml d'air a vitesse élevée afin de mélanger la couche gazeuse du
liquide inflammable qui se forme), ‘dans ce type de cas, au fond de la cuve d'essai.

Enregistrer la tempgrature la plus basse de la cuve d'essai a laquelle une inflammation s'est

produite (quel que) soit le nombre d'échantillons introduits) et le retard a l'inflammation
correspondant.

La derniéfe-série d'essais répétés doit étre reproduite deux fois.

7.5 »Température d'auto-inflammation (TAI)

La’ température la plus basse a laquelle une auto-inflammation se produit dans les essais

décrits en 7.4.3.8, réduite de 3 % et arrondie au 1 °C suivant, doit étre enregistrée comme
température d’auto-inflammation, sous réserve que les résultats satisfassent aux exigences
de validité du 7.6. Le retard a l'inflammation correspondant et la pression atmosphérique
doivent étre enregistrés.

7.6 Validité des résultats
7.6.1 Répétabilité

Les résultats des essais répétés sur des substances pures, obtenus par le méme opérateur et
avec le méme dispositif, doivent étre considérés comme douteux s’ils différent de plus de
+1 % de la valeur moyenne.
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7.6.2 Reproductibilité

Les résultats des essais sur des substances pures, obtenus dans des laboratoires différents
doivent étre considérés comme douteux s’ils différent de plus de +3 % de la valeur moyenne.

NOTE Les valeurs de répétabilité et de reproductibilité peuvent étre supérieures a celles indiquées ci-dessus
pour les substances capables de modifier la surface du flacon pendant les essais.

7.7 Données

L'identification des échantillons (nom, pureté, source et/ou caractérisation dans le cas de
mélanges ou d'échantillons de procédé), l'identification de I'agent oxydant (air atmosphérigue
ou synthétique; composition, pureté et quantité de gaz inerte ajoutée), les conditions d'essai
(température ambiante et pression ambiante), I’éventuelle utilisation d’'un montage, ‘d'essai
automatisé, le type de four employé et les résultats (température d'auto-inflammationdet retard
a l'auto-inflammation; nombre d'échantillons auquel la TAI est déterminée) doivent faire I'objet
d'un enregistrement.

7.8 Vérification de la méthode d'établissement de la température,d’auto-inflammation

Cette procédure de vérification doit étre appliquée pour un nouvelNappareil ainsi que pour
vérifier les performances d’un appareil existant. Les appareils existants doivent étre vérifiés
au moins tous les ans ou dés lors que des pieces de l'appareil ont été remplacées ou
renouvelées. Dans le cas d'un nouvel appareil, réaliser les-expériences conformément aux
instructions données en 7.3, avec toutes les substances énumérées au Tableau 3, en
commengant les essais a la température de démarragelindiquée. Lors du renouvellement de
la cuve d’essai, I'essai de vérification avec une seule“des substances sélectionnées selon la
plage de températures prévue est généralement suffisant. La pureté des substances que sont
I’éthyléne et I'acétone doit étre de 99,8 % mol ou supérieure, celle du n-Heptane doit étre de
99,3 % mol ou supérieure.

Les valeurs indiquées dans le Tableatl3 sont les valeurs moyennes respectives des
températures les plus basses obtenues _avec les essais interlaboratoires.

La vérification est confirmée si:l€s* valeurs obtenues pour la température d'inflammation la
plus basse ne s’écartent pas dejplus de +3 % des valeurs indiquées dans le Tableau 3. Les
valeurs sont valables pour une température ambiante de (20 + 2) °C et une pression ambiante
de (100 + 2) kPa.

Tableau 3 — Valeurs pour la vérification de I’appareil

Substance inflammable Température de démarrage Température mesurée la plus
basse pour I’'inflammation
°C °C
Acétone 560 528
Ettiylére 455 436
n-Heptane 240 221

Si les résultats obtenus avec l'appareil d’essai satisfont aux performances de vérification
exigées, enregistrer cette information dans un rapport permanent.

Si les résultats obtenus avec l'appareil d’essai ne satisfont pas aux performances de
vérification exigées, vérifier la cuve d'essai et le four a air chaud. S'il y a lieu, remplacer la
cuve d’essai et effectuer une nouvelle vérification.
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Annexe A
(normative)

Fours des appareils d’essai pour les essais
de la température d’auto-inflammation

A.1 Généralités

Les fours construits conformément aux Articles A.2 et A.3 conviennent pour les essais décrits
a I'Article 7.

A.2 «Four lIEC»

Le «four IEC» est représenté schématiquement de la Figure A.1 a la Figure-A.5.

NOTE A l'origine, le «four IEC» était composé d’un cylindre réfractaire de 127 mm (de diamétre intérieur et de
127 mm de longueur, entouré d’une résistance de chauffage de 1200 W enroulée uniformément sur toute sa
longueur, d’'une chemise de retenue en matériau isolant et réfractaire appropriée,~d’un couvercle annulaire et d’'une
bague de guidage du flacon en matériau réfractaire comprimé, d’un dispositif de.chauffage du goulot du flacon de
300 W et d’'un dispositif de chauffage de la base du flacon de 300 W.

Trois thermocouples sont employés. lIs sont placés a 25 mm*et 50 mm en dessous de la base
du dispositif de chauffage du goulot et sous la base du flacon a proximité de son centre.

A.3 «Four DIN»

Le «four DIN» est représenté schématiquement de la Figure A.6 a la Figure A.8. Il est
constitué d’'une résistance de chauffe .d’ehviron 1 300 W, avec une valeur maximale du
courant d'échauffement de 6 A.

NOTE Le fil de chauffage de 1,2 mm de.!diamétre, de 35,8 m de longueur, formé d’'un alliage (Cr/Al 30/5) est
enroulé uniformément sur toute la longueur d’un cylindre en céramique selon un pas de 1,2 mm. Le dispositif de
chauffage est maintenu en place a(l'aide d’un mastic pour hautes températures et il est enfermé dans une
enveloppe sous une couche d'isolation thermique en poudre d'oxyde d'aluminium de 20 mm d'épaisseur. Un
cylindre en acier inoxydable est.inséré dans le corps en céramique avec un espace libre le plus faible possible. Le
couvercle recouvrant tout le fouriest également en acier inoxydable et maintient le flacon a I'intérieur du four. Le
couvercle comprend a cet effet’un disque supérieur, un joint d’étanchéité fendu et un disque inférieur fendu. Le
goulot du flacon est ajusté au couvercle a I'aide d’'un bourrage calorifuge et il est maintenu par les parties du joint
fendu et du disque inférieur qui sont pressées contre lui. Le goulot est par ailleurs fixé au disque supérieur a I'aide
de deux écrous d’embpase.

Le dispositifide chauffage peut étre alimenté en courant alternatif ou continu avec des
moyens appropriés de réglage de la tension. Il convient d'utiliser la valeur maximale du
courantsd'echauffement, environ 6 A, pour atteindre la température exigée pour les essais
préliminaires. Si un systéme automatique de régulation de la température est appliqué, il
convient que les périodes de chauffage et de refroidissement soient de durée égale. Par
agilleurs, il convient si possible de régler une seule partie du courant du dispositif de

= ££
UiTdauiTaytT.

Des thermocouples de mesure sont placés sur la surface extérieure de la paroi du flacon, a
25 mm = 2 mm de sa base, ainsi qu’au centre de la surface inférieure de cette méme base.
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Dimensions en millimetres
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Légende
1 couvercle annulaire 7 four électrique a creuset
2 dispositif de chauffage du goulot 8 dispositif de chauffage de la base
3 matériau réfractaire comprimé 9 thermocouples
4 flacon Erlenmeyer de 200 ml 10 vers les potentiometres
5 support en céramique 11 dispositif de chauffage principal
6 cylindre de retenue

Figure A.1 — Appareil d'essai: ensemble
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Dimensions en millimetres

IEC

Légende

1 emplacement pour 'arrivée des conducteurs et des thermocouples.

Figure A.2 — Coupe A-A (flaconh non représenté)

Dimensions en millimétres

124
51

12,7

IEC

Légende

1 Ligne pointillée indiquant le mode d’enroulement.

2 Rainures pratiquées sur le diamétre extérieur du disque, dimensions approximatives largeur 1,5 mm, profondeur
1,5 mm. Le fil en nickel-chrome a une longueur d’environ 2,5 m et un diamétre de 0,4 mm

Figure A.3 — Dispositif de chauffage de la base (matériau réfractaire comprimé)
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Dimensions en millimetres
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Figure A.4 — Bague de guidage du flacon (matériau réfractaire comprimé)

Dimensions en millimétres
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1 Ligne pointillée indiquant le mode d’enroulement.

2 Rainures pratiquées sur le diametre extérieur et sur le diamétre intérieur de la bague, dimensions

approximatives largeur 1,5 mm, profondeur 1,5 mm. Le fil en nickel-chrome a une longueur d’environ 4,5 m et
un diamétre de 0,4 mm.

Figure A.5 — Dispositif de chauffage du goulot (matériau réfractaire comprimé)
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Dimensions en millimetres
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1 thermocouples 9 tube en céramique
2 mandrins de serrage 10 cylindre en fer
3 isolation calorifuge 11 mastic pour hautes températures
4 partie supérieure du couvercle 12 points de contrdle
5 bague isolante 13 connexion du dispositif de chauffage 220 V
6 partie inférieure du couvercle 14 disque isolant
7 isolation thermique 15 base métallique
8 dispositif de chauffage 16 thermocouples

Figure A.6 — Four
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Dimensions en millimetres
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1 partie supérieure du couvercle
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Eigure A.7 — Couvercle du cylindre en acier
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Dimensions en millimetres
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i N\ Rz 63
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Légende

1 moitié de la partie inférieure du couvercle

Figure A.8 — Couvercle du cylindre en acier
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IEC
Légende
1 pare-flamme 4 seringue étanche aux gaz
2 feuille plastique de 1 mm 5 antichambre
3 disques en verre fritté d’environ 10 mm x 3 mm 6 réservoir en caoutchouc gonflable

Figure A.9 — Injection de I’échantillon gazeux
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Annexe B
(informative)

Valeurs fournies

Le classement du présent document donne des recommandations concernant le groupe
d'appareils a utiliser dans un mélange gaz/air ou vapeur/air spécifique pour éviter tout danger
d’explosion dd a une source d’inflammation. Il convient de noter que certains produits donnés

dans la liste, par exemple le nitrate d’éthyle, sont relativement instables et peuvent subir une
décomposition spontanée. Il convient de tenir compte du fait que la liste des gaz et _des
vapeurs présentée au Tableau B.1 n'est pas exhaustive.

Il convient que les utilisateurs des données du présent document soient conscients,'que toutes
ces informations sont le résultat de déterminations expérimentales qui en raisen de leur
nature sont influencées par les variations des appareils et des procédures utilisés dans les
expériences, ainsi que de l'exactitude des instruments. En particulier, certaines données ont
été déterminées a des températures supérieures a la température ambiante de maniére a ce
que la vapeur se situe dans la plage d’inflammabilité. Pour la détermination, il est probable
que la variation de température influe sur le résultat obtenu. Rar exemple: les limites
inférieures d’inflammabilité et I'interstice expérimental maximal d€ sécurité diminuent lorsque
la température et/ou la pression augmentent; les limites tsupérieures d’inflammabilité
augmentent avec la température et/ou la pression. Les données sont soumises a révision et,
lorsque des informations plus récentes sont exigées, il est.reeommandé d'utiliser une base de
données a jour.

NOTE Se reporter a la Bibliographie pour les informations sur ladisponibilité de bases de données a jour.
Les valeurs suivantes sont fournies:

a) Numéro CAS
CAS: chemical abstract system (Service des résumés analytiques de chimie)
b) Nom francais
(= synonymes)
Formule
c) Densité relative (air =1)
d) Point de fusion
e) Point d'ébullition
f) Point d’éclair
g) Limites dlinflammabilité
h) Température d’inflammation
i) Meélange qui transmet le plus facilement l'inflammation
i)~ NEMS

KT 2100 — 20
[) Rapport CMI
m) Classe de température
n) Groupe d'appareils
0) Méthode de classement
La signification de la lettre utilisée avec chaque gaz est la suivante:
a = classé selon la détermination de I'l[EMS.
b = classé selon le rapport CMI.
c = L'IEMS et le rapport CMI ont tous deux été déterminés.
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d = classé selon la similitude de structure chimique (classement provisoire).

Le symbole «./.» signifie qu'il n'est pas possible d'obtenir une valeur basée sur des motifs
physiques et chimiques dans certains cas et pour certaines propriétés.

Les limites d’'inflammabilité sont indiquées sous la forme d’une concentration volumique
(rapport volumique du gaz ou de la vapeur par rapport au volume du mélange d'essai total) ou
massique (masse de gaz ou de vapeur par rapport a la masse du mélange d'essai total) et
I'équation suivante peut étre utilisée pour convertir la LIl (ou la LSI) volumigue en LIl (ou LSI)

massique:

M - p, Lily
R-T, 100- LIl

Ll =

ou

LIl est la LIl massique du mélange d'essai [kg/m3]

L, est la LIl volumique du mélange d'essai [Vol. %]

M est la masse molaire/moléculaire du mélange d'essai [kg/kmol]
Pa est la pression atmosphérique normale (101,3 kPa)

T, est la température atmosphérique normale (293 K)

R est la constante universelle des gaz parfaits (8314 J kmol-1 K-1).
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