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Avant-propos

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes
nationaux de normalisation (comités membres de 1'ISO). L'élaboration des Normes internationales est
en général confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre intéressé par une étude
a le droit de faire partie du comité technique créé a cet effet. Les organisations internationales,
gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec I'ISO, participent également aux travaux.
L'ISO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique internationale (IEC) en ce qui
concerne la normalisation électrotechnique.

Les procédures utilisées pour élaborer le présent document et celles destinées a sa mise a jour sont
décrites dans les Directives ISO/IEC, Partie 1. Il convient, en particulier, de prendre note des différents
critéres d'approbation requis pour les différents types de documents ISO. Le présent document a été
rédigé conformément aux regles de rédaction données dans les Directives ISO/IEC, Partie 2 (voir www
dso.org/directives).

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'objet de
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'1SO ne saurait étre tenue pour responsable
de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. Les détails concernant
les références aux droits de propriété intellectuelle ou autres droits analogues identifiés lors de
I'élaboration du document sont indiqués dans I'Introduction et/ou dans la liste des déclarations de
brevets recues par 1'lSO (voir www.iso.org/brevets).

Les appellations commerciales éventuellement mentionnées dans le présent document sont données
pour information, par souci de comimodité,/a I'intentionides utilisateurs et ne'sauraient constituer un
engagement.

Pour une explication de la nature volontaire des normes, la signification des termes et expressions
spécifiques de I'lSO liés a I'évaluation de la conformité, ou pour toute information au sujet de 1'adhésion
de I'ISO aux principes de I'Organisation mondiale du commerce (OMC) .concernant les obstacles
techniques au commerce (OTC), voir le lien suivant;www.iso.org/iso/fr/avant-propos.html.

Le présent document a été élaboré par le comité technique 1ISO/TC 92, Sécurité au feu, sous-comité SC 1,
Amorgage et développement du feu.
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Introduction

Le présent document décrit une méthode d'essai permettant de générer et d'analyser les effluents
produits pendant la pyrolyse et la combustion avec flammes d'échantillons de matériaux et de produits
exposés selon un scénario d'essai en enceinte unique tel que défini dans 1'ISO 5659-2.

Le présent document établit un mode opératoire de mesurage en continu (c'est-a-dire analyse des
émissions en fonction du temps) pour des gaz sélectionnés émis lors de la pyrolyse et de la combustion
de matériaux exposés conformément au modele physique de feu de I'lSO 5659-2. 1l fournit des données
de concentration en volume (uL/L) ou en masse (mg/m3) de gaz en fonction du temps.

Cette méthode d'essai n'est pas congue pour fournir des données d'entrée pour l'ingénierie de la sécurité
incendie, car les stades du feu couverts dans I'ISO 19706 ne sont pas définis en fonction du temps dans
le modele physique de feu considéré et dépendent du comportement au feu du produit pendant I'essai.
Cette méthode d'essai est limitée a une approche descriptive qui peut étre utilisée en combinaison avec
des essais de réaction au feu existants (allumabilité, propagation de la flamme, débit calorifique).

Aucune évaluation complémentaire, par exemple évaluation de la toxicité, n'est envisagée dans le
présent document. D'autres méthodes décrites dans des normes spécifiques (par exemple 1ISO 13344,
EN 45545-2) ou dans des réglementations spécifiques (par exemple code FTP de I'OMI) peuvent
étre utilisées pour ce type d'interprétation et pour compléter les conditions d'utilisation du présent
document.

© IS0 2018 - Tous droits réservés \Y
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SPECIFICATION TECHNIQUE ISO/TS 19021:2018(F)

Méthode pour déterminer les concentrations des gaz émis
lors de I'essai ISO 5659-2 par spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier

1 Domaine d'application

Le présent document spécifie une méthode d'essai appropriée pour analyser les effluents générés
pendant la pyrolyse et la combustion d'échantillons et de produits soumis a essai selon I'lSO 5659-2. La
méthode d'essai spécifiée est basée sur la spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)
décrite dans I'ISO 19702, avec des informations supplémentaires sur l'étalonnage de l'appareillage
d'essai et de l'analyseur approprié pour son application a ce modele physique de feu. Le présent
document est destiné a étre utilisé conjointement avec I'ISO 5659-2 et I'lSO 19702.

La méthode d'essai donne les concentrations de gaz résolues en temps pendant toute la durée d'un essai
selon I'ISO 5659-2.

Le présent document ne traite pas de I'exactitude de ce modele de feu pour une application de produit, ni
de l'exactitude des concentrations de gaz par rapport a tout essai au feu en grandeur réelle ou scénario
d'incendie. Dans l'optique de la future conversion du présent document en Norme internationale, un
essai interlaboratoires visant a témplacer 'Anhéxe Biestprogramime.

Le présent document ne contientpas, d'évaluation de lajtoxicité et ne fournit pas de données d'entrée
pour l'ingénierie de la sécurité incendie.

Etant donné que les conditions de combiistion Varient/én fonction du taux de consommation d'oxygéne
dans l'enceinte pendant/l'essai$elon:l'ISO5659<2;ce modele’physiquée de feu n'est pas considéré comme
étant représentatif d'un scénario d'incendiéespécifiquel-Ilest donc difficile de comparer les résultats
d'essai a des conditions d'incendie en grandeur réelle. Par conséquent, si cette méthode d'essai est utilisée
pour comparer des matériaux ou des produits, elle est destinée a étre associée a d'autres essais au feu.

2 Références normatives

Les documents suivants 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. Pour les
références non datées, la derniere édition du document de référence s'applique (y compris les éventuels
amendements).

ISO 5659-2:2017, Plastiques — Production de fumée — Partie 2: Détermination de la densité optique par
un essai en enceinte unique

[SO 12828-1, Méthode de validation des analyses de gaz d'incendie — Partie 1: Limites de détection et de
quantification

ISO 12828-2, Méthode de validation des analyses de gaz d'incendie — Partie 2: Validation intralaboratoire
des méthode de d’'analyse

1SO 13943, Sécurité au feu — Vocabulaire

ISO 19702:2015, Lignes directrices pour l'analyse des gaz et des vapeurs dans les effluents du feu par
spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

© IS0 2018 - Tous droits réservés 1
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3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions de I'ISO 13943, de I'ISO 5659-2 et
de I'ISO 19702 s'appliquent.

L'ISO et I'IEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées en
normalisation, consultables aux adresses suivantes:

— IEC Electropedia: disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/

— ISO Online browsing platform: disponible a l'adresse https://www.iso.org/obp

4 Principe
Les études servant de base technique au présent document sont détaillées dans les Références [1] et [2].

Les effluents du feu sont échantillonnés en continu dans une chambre a fumée cumulative (ISO 5659-2).
Le débit de prélévement des gaz doit étre tel que I'échantillon représente la composition de I'atmosphére
dans l'enceinte et que tout effet des systemes de prélevement des gaz (tels que filtres, sondes, tuyaux,
tubes et pompes) soit réduit au minimum. Un systéme de filtration empéche les particules de fumée de
pénétrer dans la cellule de I'analyseur de gaz. Les concentrations de gaz spécifiés dans le flux d'effluent
échantillonné sont déterminées par spectroscopie IRTF conformément a I'lISO 19702.

La quantité d'atmosphére prélevée dans l'enceinte et utilisée pour l'analyse IRTF (environ 1,5 L/min
pendant 20 min) doit étre maintenue dans les limites permettant de compenser le prélevement par la
dilatation de l'air due aux effets ‘thermiques du cone radiant'et de-la‘combustion de 1'éprouvette. De
cette maniere, la pression dans l'enceinte restera relativement constante pendant toute la période de
prélevement.

Le temps de parcours et la distance parcourue par les effluents du feu dans le systéme de prélevement
des gaz doivent étre réduitsiau;minimum:

5 Appareillage pour la combustion de I'éprouvette et pour I'étalonnage du
radiateur conique

L'appareillage d'essai spécifié dans I'lSO 5659-2 doit étre utilisé.

6 Systeme de prélévement des gaz

6.1 Disposition générale

La disposition générale du systeme de prélevement des gaz est spécifiée ci-apres en complément
des exigences de I'ISO 19702. Le systéme de prélevement des gaz doit étre constitué d'une sonde de
prélévement, d'un filtre principal, d'une ligne de prélevement des gaz, d'un filtre secondaire, d'une
cellule a gaz, d'un capteur de pression, d'un refroidisseur facultatif, d'une pompe et d'un débitmetre. Le
filtre principal doit étre placé juste aprées la sonde. L'analyseur de gaz doit étre placé aprés l'extrémité
de la ligne de prélevement et en amont de la pompe. Un exemple de systéme de prélevement adapté
est présenté a la Figure 1. D'autres dispositions sont possibles, si elles respectent les points clés de la
présente norme: conditions de débit, filtre principal chauffé juste aprés la sonde de prélevement, et une
zone chauffée entre la sortie de la chambre a fumée et la sortie de la cellule a gaz IRTF.

La chambre a fumée doit étre équipée d'un capteur de pression permettant d'enregistrer la pression
interne Penceinte €N fonction du temps.

Certains laboratoires ont expérimenté un systeme utilisant une vitesse d'extraction supérieure et
une remise en circulation des gaz extraits vers l'appareillage d'essai qui s'est avéré probant lorsque la
pression dans l'enceinte reste relativement constante. Pour de tels systemes, 'utilisateur doit évaluer

2 © IS0 2018 - Tous droits réservés
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les divergences par rapport a la disposition générale décrite dans le présent document. La série de
normes SO 12828 peut étre utilisée a cette fin.

NOTE Une vanne peut étre ajoutée en amont ou en aval de la pompe, afin de faciliter la régulation de la
pression dans la cellule a gaz.

C
F1

B |
A
Légende
A chambre a fumée de I'ISO 5659-2 et sonde de E refroidisseur de gaz
prélévement, voir 6.2

B extrémité du thermocouple, voir 6.2 G pompe
F1 vanne a trois voies et filtre principal ¢hauffé;voir6:3 H ; débitmeétre
C ligne de prélevement chauffee, voir 6.4 I verslesysteme d'évacuation, ala pression
F2 filtre secondaire chauffé, voir 6.5 atmosphérique
D cellule a gaz IRTF chauffée, voir 6.6 P capteur de pression

T  capteur du thermocouple

Figure 1 — Schéma d'un exemple de disposition du systeme de prélévement

6.2 Sonde de prélevement

La sonde interne doit se composer d'un tube en acier inoxydable de 5 mm de diameétre intérieur dont
une extrémité est fermée, comme le montre la Figure 2. Elle doit étre fixée au centre du plafond de la
chambre et doit pénétrer dans la chambre de sorte a dépasser de 80 mm par rapport au plafond de la
chambre.

La sonde doit comporter 3 orifices d'échantillonnage de 2 mm de diamétre, faisant face au fond de la
chambre, comme le montre la Figure 2, positionnés a 40 mm, 55 mm et 70 mm du plafond interne de la
chambre.

NOTE Certains gaz acides peuvent réagir avec la surface intérieure de la sonde, ce qui se traduit par une
perte de ces gaz. Cela est particuliérement important (en proportion) pour de faibles concentrations.

Prés de l'orifice central sur la sonde interne, un thermocouple gainé (type K, diametre maximal 2 mm)
doit étre placé a une distance de (8 + 2) mm de l'orifice pour mesurer la température du gaz prélevé.

La température au moment du prélevement doit étre notée afin de calculer la concentration en masse
des espéces de gaz.

© IS0 2018 - Tous droits réservés 3
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D\

40mm

O _________________________ 20mm
h ol e
I 15mm
O .........................

Légende

A thermocouple

B  tube a extrémité fermée

C 3 orifices de 2 mm de diameétre, orientés vers le fond de la chambre
D  plafond de la chambre

Figure 2 — Schéma d'un exemple de disposition du systéme de prélévement

6.3 Filtre principal

La cellule IRTF doit étre protégée par un filtresde/laicontamination par la suie et d'autres particules
solides souvent présentes dans/lesceffluents.dulfeule filtre doit-étre tel que l'€lément filtrant puisse
étre remplacé. L'1SO 19702:2015, 5.3 décritlesicaractéristiques de filtres appropriés.

Le filtre principal doit étre placé entre I'enceinte et la ligne de prélevement, juste apres la vanne a 3 voies
positionnée apres la sonde de prélevement (voir F1 a la Figure 1). La température du systeme filtrant
doit étre réglée a (180 + 10) °C.

NOTE Un systéme filtrant constitué d'une cartouche cylindrique en PTFE de 30 mm de diametre et de 75 mm
de longueur avec une porosité de 2 um, placée dans un boitier chauffé, s'est avéré approprié pour les besoins de
cette analyse.

Il est recommandé d'utiliser le PTFE car il ne réagit pas avec les effluents du feu. La fibre de verre est
souvent inappropriée car elle est connue pour réagir avec le HF, et la laine de céramique est souvent
inappropriée car elle est connue pour absorber les halogénures d'hydrogéne méme a haute température.

6.4 Ligne de prélevement avant la cellule a gaz

La ligne de prélévement utilisée entre le filtre principal et la cellule a gaz IRTF doit étre constituée d'un
tube flexible en PTFE chauffé. La ligne de prélévement doit avoir un diameétre intérieur de (4,0 + 0,2) mm
et une longueur maximale de 3 m. La température de laligne de prélévement doit étre de (180 + 10) °C. La
ligne de prélévement doit étre fabriquée de maniére a pouvoir remplacer, si nécessaire, le tube en PTFE.

6.5 Filtre secondaire

Pour augmenter le niveau de protection des miroirs internes, un filtre secondaire doit étre placé juste
avant la cellule a gaz IRTF. Ce filtre secondaire doit étre chauffé a la méme température que la ligne de
prélévement et la cellule a gaz.

NOTE Un petit filtre circulaire plan (47 mm de diameétre) utilisant une membrane en PTFE ayant une
porosité de 1 um s'est avéré approprié comme filtre secondaire.

4 © IS0 2018 - Tous droits réservés
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6.6 Cellule a gaz IRTF

La cellule a gaz utilisée doit avoir un volume ne dépassant pas 0,5 L. La température de la cellule a
gaz doit étre de (180 + 10) °C. La pression doit étre surveillée et corrigée afin de maintenir, pendant
l'essai, des conditions de pression identiques a la pression d'étalonnage avec un écart maximal
de + 1,33 kPa (10 torr), comme spécifié dans 1'ISO 19702.

Le taux de renouvellement du gaz dans la cellule est d'au moins trois renouvellements par minute. Le
temps de réponse de l'analyse, déterminé conformément a 1'ISO 19702, doit étre suffisamment court
pour permettre l'acquisition d'au moins trois spectres par minute, de sorte que l'intervalle entre les
spectres soit inférieur ou égal a 20 s. D'autres systemes doivent étre autorisés s'il est démontré qu'ils
respectent ces exigences de performance.

NOTE1 Des cellules a gaz ayant un volume compris entre 0,2 L et 0,4 L et une longueur de chemin optique
comprise entre 2 m et 5 m se sont avérées appropriées pour les besoins du présent document.

NOTE 2 Le torr est une unité fréquemment employée en spectroscopie qui n'appartient pas au systeme
international d'unités (SI). 1 atm = 101 325 Pa =1 torr.

6.7 Conditionnement du débit de prélevement et du débit de la pompe

Le débit doit étre maintenu a (1,5 + 0,1) L/min, a 'aide d'un débitmeétre raccordé a une sortie a la
pression ambiante. Le débit doit étre maintenu a l'aide d'un robinet de réglage manuel ou d'un systéme
de régulation automatique du débit. La température du gaz pénétrant dans le débitmeétre doit étre
inférieure a 30 °C.

NOTE Un refroidisseur de gaz, suivi d'une pompe ayant un débit au moins égal a quatre fois le volume
intérieur de la cellule a gaz et de la ligne:de prélevement dé gaz par minute, s'est avéré approprié.

6.8 Débit de prélevement

Le débit de prélevement doit étre maintenu-a(1,5 + 0,1),L/min péndant 'essai.

NOTE Un débit de prélévement de (1,5 + 0,1) L/min s'est avéré approprié pour les raisons suivantes [2]:
1) aucune influence n'a été observée sur le mesurage de la densité de fumée selon 1'ISO 5659-2;

2) le volume prélevé dans I'enceinte pendant une période d'essai de 20 min est limité de maniere a éviter tout
effet de dépression a l'intérieur de la chambre a fumée.

6.9 Spectromeétre IRTF
Les paramétres suivants du spectrometre IRTF sont requis pour l'application du présent document:
— une source IR stabilisée a haute intensité et haute température;
— une résolution de 4 cm-1 ou mieux sur une plage allant de 600 cm-1 a 4 400 cm-1;
Une résolution de 0,5 cm~1 est recommandée pour corriger les interférences.
— unintervalle de mesure (intervalle entre spectres) < 20 s.

La limite de détection (Lp) pour les espéces de gaz étudiées dépend du type de gaz et doit étre
déterminée conformément a I'ISO 12828-1.

Une Lp< 15 x 10-6 L/L (< 15 pL/L) est proposée pour la plupart des espéces, a I'exception du dioxyde de
carbone pour lequel la Lp est généralement < 300 x 10-6 L/L (< 300 pL/L).

© IS0 2018 - Tous droits réservés 5
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7 Etalonnages

7.1 Etalonnages généraux

Les éléments suivants doivent étre étalonnés selon la périodicité mentionnée:

— étanchéité de l'enceinte conformément au 7.2: quotidiennement;

— éclairement énergétique du radiateur conique conformément a 1'ISO 5659-2: quotidiennement;
— systeme de mesure de la densité de fumée conformément a 1I'ISO 5659-2: tous les 6 mois;

— analyseur de gaz IRTF: les performances sont vérifiées chaque jour d'utilisation, voir Article 10.

7.2 Essai d'étanchéité de I'enceinte

Effectuer l'essai d'étanchéité de la chambre a fumée conformément a I'I[SO 5659-2:2017, 7.6 et 9.6.
L'essai d'étanchéité est essentiel pour cette méthode d'essai et le 7.3 décrit de maniere détaillée le mode
opératoire devant étre appliqué en complément de 1'lSO 5659-2.

Utiliser un robinet chauffé a trois positions raccordé juste a l'extérieur de la chambre a fumée et avant
le filtre principal pour réaliser cet essai d'étanchéité.

7.3 Etalonnage de I'analyseur de gaz

Le principe d'étalonnage d'un‘analyseur de gaz IRTFest derecueillirune série de spectres d'absorbance
pour chaque espece de gaz a analyser.(Pour les bespins du, présent document, I'analyseur IRTF
doit étre étalonné pour tous les gaz'devant satisfaire” aux exigences d'essai. Le laboratoire doit
respecter I'ISO 12828-2 pour valider la méthode.

La liste des gaz analysés peut étrecspécifiée dans/leidocument faisantiréférence.Les gaz couramment
étudiés comprennent (mais pas exclusivement)lefmonoxyde -delcarbone, le dioxyde de carbone, le
chlorure d'hydrogeéne, le bromure d'hydrogeéne, le fluorure d'hydrogene, le cyanure d'hydrogeéne, le
dioxyde de soufre, le monoxyde d'azote et le dioxyde d'azote.

Pour tenir diment compte des interférences, il est possible d'étalonner aussi des espéces
supplémentaires, comme indiqué dans I'ISO 19702.

L'étalonnage de l'analyseur de gaz IRTF doit étre effectué avec les mémes réglages des parametres
de mesure que ceux utilisés pour le mesurage pendant un essai. Il est essentiel que les étalonnages
soient effectués avec une température et une pression de la cellule aussi proches que possible de celles
spécifiées pour l'essai. Les exigences détaillées sont spécifiées dans I'ISO 19702 et en 11.3.

Il est recommandé d'utiliser des étalons de gaz certifiés en bouteille. Une procédure d'étalonnage jugée
appropriée est décrite a 'Annexe A. Les autres méthodes d'étalonnage proposées dans 1'ISO 19702
sont autorisées tant qu'elles peuvent étre reliées a des étalons et validées. L'étalonnage d'un analyseur
de gaz IRTF est normalement trés stable et dure tant que les caractéristiques de la cellule a gaz sont
maintenues et que les parametres de I'équipement sont convenablement vérifiés.

Pour maintenir la confiance dans les résultats d'essai quotidiens, évaluer I'état de l'instrument IRTF
par une vérification quotidienne de la répétabilité de la longueur d'onde et du débit de l'instrument
(niveau du signal du détecteur). L'utilisation d'un étalon de contréle est recommandée, comme indiqué
dans I'ISO 19702 pour la vérification quotidienne de 1'état de I'instrument. Un mélange gazeux certifié
du commerce contenant, par exemple, du monoxyde de carbone ou tout autre composé gazeux stable,
doit étre utilisé comme requis dans le Paragraphe 8.2.2 de I'ISO 19702:2015.
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