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1 PORTEE

1.1

Cette méthode décrit une procédure générale pour déterminer le point d’éclair des produits
inflammables sous forme de solide, de pate ou de gel visés par la partie 3, le tableau 49(1),
l'article 4, et le paragraphe 51 du Réglement sur les produits chimiques et contenants de
consommation, 2001.

2 DEFINITIONS

21

Point d’éclair : La température la plus basse, corrigée pour une pression barométrique de
101,3 kPa (760 mm Hg), a laquelle I'application d’'une source d’allumage provoque
l'inflammation des vapeurs au-dessus de la surface d’'un échantillon, dans des conditions
d’essai précisées.

3 DOCUMENTS DE REFERENCE

3.1

John Keenan Taylor, Quality Assurance of Chemical Measurements, Lewis Publishers, INC.
p.328, 1987.

3.2 Méthode d’essai normalisée D 56-00 de 'ASTM, Flash Point by Tag Closed Tester.
3.3 P. Lambert, Flashpoint determination of flammable solids and semi-solids using the seta-flash
closed-cup apparatus, (LSP 2000-0584)
3.4 B. Séguin, Validate a method for the determination of the Flash Point of solids by the Closed
Cup Test Method, (LSP 2002-0660).
4 REACTIFS ET APPAREILS
4.1 Barométre
4.2 Thermometre (précision : + 1 °C)
4.3 Balance (précision : + 0,0001 g)
4.4 Appareil a creuset fermé Tag (automatique).
5 MARCHE A SUIVRE

Précaution : Certains échantillons en gel peuvent produire des étincelles au point d'éclair.

Le point d’éclair est mesuré dans des conditions strictement contrélées et a I'aide de technigues
prescrites. Les échantillons doivent étre analysés selon les lignes directrices concernant les comptes-
rendus et les procédures de contrdle de la qualité décrites aux sections 6 et 7 de la présente méthode.

51

Peser 20 = 1 g de I'échantillon dans le creuset. Il est important de répartir également autant

gue possible I'échantillon dans le creuset.
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Envelopper le creuset dans du papier d’aluminium et le mettre au congélateur pendant 2
heures. La température du spécimen doit étre au moins 10 °C en-dessous du point d’éclair
prévu de la substance analysée (Note 1).

Suivre la procédure décrite dans la norme D56-00 de 'ASTM (sections 12.1 a 12.4).

Résumé : En employant I'analyseur automatique, analyser I'échantillon selon les directives du
fabricantde l'instrument. Lire et noter la pression barométrique ambiante au momentde I'essai
(Note 2). Le point d'éclair est la température la plus basse (mesurée en °C) a laquelle
l'application de laflamme d’essai provoque I'éclair et I'inflammation momentanné des vapeurs
au-dessus de la surface de I'échantillon. On ne doit pas confondre le point d’éclair véritable
et le halo bleuatre qui entoure a I'occasion la flamme d’essai pendant les applications qui
précédent celle qui provoque I'éclair véritable. (Voir le MON-11 sur I'appareil TAG pour de plus
amples détails sur le mode d’emploi de I'appareil).

Remarque : Utiliser de l'acétone et/ou du méthanol pour nettoyer le creuset, selon le genre

d’échantillon analysé.
Une fois que I'échantillon a été retiré, rincer le creuset avec une portion d’acétone et
essuyer l'intérieur avec du papier.

ANALYSE

6.1

6.2

Comme le coefficient de variation des échantillons solides, en pate ou en gel est plus élevé
gue celui des liquides, vous devriez utiliser I'option SU pour chaque analyse.

Lorsqu’on analyse un échantillon la premiéere fois et que son point d’éclair est inconnu,
commencer avec un point d’éclair prévu de -17 °C. L'instrument commenceral'essai a-27°C
et augmentera la température jusqu’a I'obtention du point d’éclair.

CALCULS ET COMPTE RENDU

7.1

7.2

Lorsque la température au moment de I'essai différe de 0 °C, corriger la pression observée
selon I'équation suivante :

mmHg = (p x facteur) +p

pcorrigée’

ou:

p = Pression barométrique ambiante (mm Hg),

facteur = Multiplicateur de correction (obtenir dans le tableau accompagnant le
baromeétre).

Lorsque la pression barométriqgue au moment de I'essai différe de 760 mm Hg, corriger le point
d’éclair observé selon I'’équation suivante :

Note 1:

Note 2:

Si le point d’éclair prévu du premier spécimen de I'’échantillon est de 10 degrés au-dessus de la
température de la piece, répéter I'analyse sans mettre I'échantillon au congélateur.

On ne doit jamais répéter un essai avec la méme portion de I'’échantillon. On doit toujours utiliser une
portion fraiche de I'’échantillon pour chaque analyse.
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7.3

7.4

Point d’éclair (corrigé), °C = C + 0,033 (760 - Py rigee)

ou:

C = Point d’éclair observé (°C).

Lorsque la quantité d’échantillon disponible pour analyser est suffisante et lorsque c’est
pratique, le résultat de I'analyse doit étre indiqué sous forme de moyenne de deux analyses
répétées, a condition que la précision de la différence entre les valeurs ne dépasse pas les
spécifications précisées au paragraphe 9.1.

S'il y a lieu, I'écart type d’analyses répétées (s pour n > 3) doit étre calculé (Note 3), et le
résultat de I'analyse doit étre indiqué selon le format suivant :

NO
d’échantillon

N° de
spécimen

Propriétés
physiques

Méthode
d’'essai

Point d’éclair
(°C)

1

1A

Solide, gel ou pate

ASTM D56

XX,X + 25

8 PROCEDURE DE CONTROLE DE QUALITE

8.1

8.2

La procédure de contr6le de qualité suivante doit étre suivie en méme temps que I'analyse de
I’échantillon afin d’assurer que I'instrumentation disponible fonctionne correctement et que la
précision et I'exactitude des mesures analytiques répondent aux spécifications de la méthode.

Le fonctionnement normal et correct de la méthode d’essai doit étre vérifié selon les lignes
directrices suivantes :

8.2.1 Déterminer le point d’éclair d’un liquide de vérification de point d’éclair de référence,
comme celui indiqué au tableau 1, dans des conditions expérimentales identiques a
celles de I'échantillon analysé.

Note 3: On peut calculer I'écart type (s) des résultats des analyses a 'aide de la formule suivante, ou x; est

le résultat de chaque analyse individuelle, X es
nombre total d’'analyses répétées. r

> la moyenne des analyses répétées, et n est le
(X,- - ;)2

n-1
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Tableau 1. Valeurs de référence de liquides de vérification des points d’'éclair pour les
méthodes d’'essai a creuset fermé.

Liquide de Valeur de Incertitude*
vérification du Méthode d’essai | référence (°C) (°C)

Eoint d’éclair

n-décane ASTM D56 50,9 +0,8

* Les points d’'éclair de référence pour les méthodes d'essai particuliéres ont été déterminés au moyen d’'un programme
interlaboratoire de collaboration entre le NIST et le comité S-15 de 'ASTM. L'incertitude définit une gamme de valeurs pour
la valeur de référence dans laquelle on croit que la valeur réelle se situe, a un niveau de confiance de 95 %.

Noter le résultat de I'essai dans le livret de contrble de la qualité de I'instrument, et vérifier si
le résultat est dans les limites de tolérance de la valeur de référence. Sila mesure de contrble
estacceptable, noter dans le dossier de I'échantillon que I'instrument était dans les « limites
de contrble ». Sile résultat de I'essai ne correspond pas aux spécifications de la méthode,
on doit immédiatement faire réparer et/ou étalonner a nouveau linstrument afin de
satisfaire les conditions de fonctionnement prescrites, et I'analyse entiére doit étre répétée.

Les résultats des essais doivent se situer dans lintervalle d’avertissement (+ 2 x s) et
I'intervalle de contrdle (+ 3 x s) de la valeur attendue (Note 4). Si le résultat ne se situe pas
dans l'intervalle de contrdle, on doit identifier et corriger le probléme et analyser I'échantillon
a nouveau.

9 PRECISION ET ERREUR

9.1

9.2

9.3

Répétabilité : Lorsque la méthode d’essai fonctionne normalement et correctement, I'écart
entre les résultats d'analyses répétées, obtenus par le méme analyste a I'aide des mémes
appareils dans des conditions constantes, avec du matériau d'essai identique, doit étre
inférieur aux valeurs suivantes a un niveau de probabilité de 95 % :

Creuset fermé Tag (automatique)......= 6,6 % pour un gel ayant un point d'éclair de
46°C
Creuset fermé Tag (automatique)......= 12,0 % pour une pate ayant un point d'éclair de
-13°C

Reproductibilité : Cette section de la méthode est en cours de préparation et sera ajoutée a
une version révisée de la méthode lorsque complétée.

Erreur : L'erreur de laméthode d’essai obtenue a partir de lamoyenne d’une série de résultats
d’analyses d’'un matériau de référence (50,9 °C pour le décane) moins la valeur de référence
acceptée est la suivante :

Creuset fermé Tag (automatique)......= - 0,6 °C

Note 4: Vooir le document de référence 3.1 dans la section des documents de référence.
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