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Validité de la présente publication

Le contenu technique des publications de la CEI est cons-
tamment revu par la CEIl afin qu'il refléte I'état actuel de
la technique.

Des renseignements relatifs & la date de reconfirmation de
la publication sont disponibles auprés du Bureau Central de
la CEl.

Les renseignements relatifs a ces révisions, a I'établis-
sement des éditions révisées et aux amendements peuvent
étre obtenus auprés des Comités nationaux de la CEl et
dans les documents ci-dessous:

Validity of this publication

The technical content of IEC publications is kept under
constant review by the IEG, thus ensuring that the content
reflects current technology.

Information relating to the date of the reconfirmation of the
publication is available from the IEC Central Office.

Information on the revision work, the issue of revised
editions and amendments may be obtained from IEC
National Committees and from the following I|EC
sources:

. Butletin de la CEI

¢ Anhuaire de la CEl
Puplié annuellement

& Catalogue des publications de la CEIl
Puplié annuellement et mis a jour régulierement

Terminglogie

En ce qui poncerne la terminologie générale, le lecteur se
reportera g la CEl 50: Vocabulaire Electrotechnique Inter-
national (MEI), qui se présente sous forme de ¢h
séparés traitant chacun d'un sujet défini. Dg
complets gqur le VEI peuvent étre obtenus sur de
Voir également le dictionnaire multilingue de la CEL

Les termey
cation ont]
approuveés

Symbol

Pour les sy

consultera
— la
électrd

- la
sur |
feuille.

- la

et pour les jappafeils électromédicaux,

e |EC Bulletin

® |EC Yearboo
Published ye

aders are referrgd to IEC 50:
EV), which is
separate chapters ¢ach dealing
. Full details of the |IEV will be
. See also the I[EC| Multilingual

s and definitions contained in the present publi-
jof\lWave either been taken from the IEV pr have been
spegifically approved for the purpose of this publication.

Graphical and letter symbols

For graphical symbols, and letter symbols and signs
approved by the IEC for general use, readers gre referred to
publications:

— |EC 27: Letter symbols to be used|in electrical
technology;

— |EC 417 Graphical symbols for use on
equipment. Index, survey and compifation of the
single sheets;

~ |EC 617: Graphical symbols for diagrams;

and for medical electrical equipment,

—~ la CEl 878: Symboles graphiques pour
équipements électriques en pratique médjicale.

Les symboles et signes contenus dans la présente publi-
cation ont été soit tirés de la CEl 27, de la CEl 417, de la
CEIl 617 et/ou de la CEl 878, soit spécifiquement approuvés
aux fins de cette publication.

Publications de la CEIl établies par le
méme comité d'études

L'attention du lecteur est attirée sur les listes figurant a la fin
de cette publication, qui énumérent les publications de la
CEl préparées par le comité d'études qui a établi la
présente publication.

— |EC 878: Graphical symbols for electromedical
equipment in medical practice.

The symbols and signs contained in the present publication
have either been taken from IEC 27, |IEC 417, IEC 617
and/or IEC 878, or have been specifically approved for the
purpose of this publication.

IEC publications prepared by the same
technical committee

The attention of readers is drawn to the end pages of this
publication which list the IEC publications issued by the
technical committee which has prepared the present
publication.
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

SPECIFICATIONS ET RECEPTION DE L’HEXAFLUORURE
DE SOUFRE NEUF

PREAMBULE

1) Les décisions ou accords officiels de la C E I en ce qui concerne les questions techniques, préparés par des Comités d’Etudes
otfsont représentes tous les Comiles nationaux s tere i i mesure possible

ités nationaux.

3) Dans le but d’encourager cette unification internationale, la CE I expri it¢s nationaux ne
possédant pas encore de régles nationales, lorsqu’ils préparent ces régles, pre entale de ces regles
le 2 o
4) Of honiser les regles
nationales de normalisation avec ces recommandations dany/la mesure [permettent. Les
Cq
La 1x, du Comité
d’Ety
D¢ projets furent, discugés : ; D68. A la suite
de cg i€ i pnaux suivant
la R¢
Le

France

Israél

Italie

Pays-Bas

Suéde

Danemark Suisse

Etats-Unis Tchécoslovaquie
d’Amérique Turquie
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

SPECIFICATION AND ACCEPTANCE OF NEW SULPHUR
HEXAFLUORIDE

FOREWORD

1) The formal decisions or agreements of the I E C on technical matters, prepared by Technical Committees on which all the
National Committees having a special interest therein are represented, express, as nearly as posSibls, an international
consensus|of opinion on the subjects dealt with.

2) They have the form of recommendations for international use and they are accepted by thg bs in that

sense. }
3) In order tp promote this international unification, the I E C expresses the wish thata ationa ving as
yet no natjonal rules, when preparing such rules, should use the I E C recommendatjons a$\ths is|for these

rules in sq far as national conditions will permit.

hrmonize

4) The desiribility is recognized of extending international agreement on these
National

national sfandardization rules with these recommendations in so far a
Committeps pledge their influence towards that end.

This Red f IEC
Technical (Jommittee No. 10, Liquid and Ga

Drafts were discussed at the\eeti i1k t of this
latter meeting a final draft W i i Months’

Rule in Maly 1970.

The following cotntrig v/of publication:

Italy
Netherlands
South Africa
Sweden
Switzerland
Turkey
Germany United States
Israel of America
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SPECIFICATIONS ET RECEPTION DE L’HEXAFLUORURE

DE SOUFRE NEUF

SECTION UN — DOMAINE D’APPLICATION

Domaine d’application

La présente recommandation s’applique uniquement & I’hexafluorure dg-soufre neuf et vierge de

éthodes d’essai qui lui sont applicables quand ce produit est fou

tin matériel électrique.

N

&
q

3

Le gaz pur est intaglogend

Avertisseme;:—

wte de soufre sans avoir effectué une ventilation adéquate

$ VIS-p-vis
hatdblementdes conditions d’essai ou d’utilisation mais, a titre indicatif, 4 une pressi

AFLUORUR

a une densité nettement plus grande que celle de I’air, il p

égatif (c’est-a-dire tend & capter des électrons libres) et possede ¢
de I’arc ainsi qu'une rigidité diélectrique élevée. La rigidité diélect

introduction
soufre et les

&ation dans

E

mile SF,. Aux températufes ambiantes
ique & 20 °C et 760 torr est 6,1

b g/l (environ
e liquéfié par
e pression de

Fut s’accumuler
lacements.

es propriétés
rique dépend
bn voisine de

a4 pression atmospherique, dans des conditions normales a'essal ou d'uiiisalion €t en champs

uniformes, on peut s’attendre 4 une rigidité diélectrique d’environ deux fois et demie celle de I’azote.

Compatibilité

L’hexafluorure de soufre pur est un matériau inerte. Jusqu'aux températures voisines de 180 °C,
son inertie chimique vis-a-vis des matériaux utilisés dans la construction électrique est comparable

a celle de I'azote, Des températures plus élevées sont souvent possibles avec le gaz pur

mais le bien-

fondé de leur utilisation dans chaque cas doit &tre pris en considération. Les décharges dans le
matériel provoquent la dissociation du gaz pur; les produits de décomposition peuvent étre incom-

patibles avec les matériaux de construction.
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SPECIFICATION AND ACCEPTANCE OF NEW SULPHUR

Scope

HEXAFLUORIDE

SECTION ONE — SCOPE

This Recommendation applies solely to new and unused sulphur hexaﬂuoridgﬁh{is, as supplied

by thf chemical manufacturer and before infroduction into any electrical equipment. \[t,cdvers the
properties and methods of test applicable to sulphur hexafluoride when tkis tupplied
for uge in connection with any electrical equipment.
SECTION TWO — GENERAL PROPERTIES OF FLUORIDE

Physic¢al properties

Sul[)hur hexafluoride is a compound At normal room temppratures
and ptessures it is gaseous and has a density 0f 6.16 & and 760 torr (about five times thg density
of air). Since its critical temperature is\45.6 °C e liguefied by compression; it is formally
transported as a liquid j inde Re sat pour pressure curve is shown in Higure 1,
page 40.

Thg
Warnigg. — Althi | not support life, and equipment containing sulphur hejafluoride

r. guidance,

pperties
- of use,
ind in a

about atmospheric pressure, under the usual conditions of test or use 3

'f Lalcd—il 1 g - <1 1 R R 1 1 f—t 1 b H N +1 + o WS
uniormr neid;tireeIectrie strengtir may o expecteuto veavouttwoand a an tmres tiatormtrogen.

Compatibility

Pure sulphur hexafluoride is an inactive material. Up to temperatures of about 180 °C its com-
patibility with materials used in electrical construction is similar to that of nitrogen.
temperature operation may be possible with the pure gas but the merits of each case must be
considered separately. Discharges in equipment cause dissociation of the pure gas; the breakdown
products may be incompatible with constructional materials.

Higher
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Effets des impuretés

Toute modification aux propriétés indiquées est le fait des impuretés qui existent en général dans
I’hexafluorure de soufre fourni commercialement; ces impuretés proviennent du mode de fabrication,
de fuite dans le matériel de fabrication ou de contamination des réservoirs. Des essais sont effectués
dans le but de détecter ces différentes impuretés et les derniéres sections de la présente recomman-
dation décrivent la nature et I'importance de telles impuretés, spécifient les limites de leurs taux de
telle sorte qu’un gaz neuf, répondant & la présente recommandation, soit apte aux applications d’ordre
électrique, et spécifient des méthodes 2 utiliser pour contrdler ces impuretés.

/N
SECTION TROIS — NATURE ET QUANTITE LIMITE DE IMPU'RT S

Impuretés toxiques
5 des concen-

frations si faibles qu’elles ne peuvent étre détermip g Jne méthode
dle contrdle biologique des impuretés toxiques est/donn X cti ire de soufre,

] oy . a s le gaz r¢pond aux exigences en matiére de toxicité.
i 2 un certificat de

Impuretés touchant 1

Beaucoupd S ées 3 des quantités telles que, seules ou combinées, elles
e prése i S o _fon€tionnement du matériel dans lequel le gaz e§t utilisé. Par
exemple, 'ea § Yy &8 acides/et oxygeéne (surtout §'ils sont combinés) peuvent engendrer

ant un fonctionnement mécanique défectueux; 'eay en présence
énser A des températures de fonctionnement basses et & [des pressions
ye cela comporte pour la sécurité électrique du matériel. Aussi doit-on
ces impuretés de maniére a rendre négligeable la corrosion ¢u la conden-

[mpiiretés diluant le produit

I peut aussi se trouver dans le gaz commercial des produits qui ne présentent pas de risques
particuliers pour le matériel, mais qui sont indésirables uniquement parce qu’ils diluent un matériau
plus noble ou parce que, dans certaines circonstances, ils peuvent conduire & des difficultés pour
la manutention ultérieure. En pratique, lair est le seul matériau qu’on puisse trouver en quantités
substantielles; Iair et/ou P'azote et 'oxygéne sont dosés en méme temps que le tétrafluorure de
carbone par la méthode décrite 2 la section dix. Le rapport oxygéne sur azote obtenu peut différer
de celui de I'air selon le procédé de fabrication.

I hexafluorure de soufre, conforme 3 la présente recommandation, ne doit pas contenir d’impuretés
en quantités supérieures a celles indiquées dans le tableau I, page 10.


https://iecnorm.com/api/?name=aee14bf7b3206f2636ba8c64c4be1a8d

Effects of impurities

Any departure from the above properties is caused by impurities that are generally present in
sulphur hexafluoride as supplied commercially; these impurities arise from the manufacturing
processes, from leakage in manufacturing plant, or from contamination from the containing cylin-
ders. Tests are carried out to detect these various impurities, and later sections of this Recom-
mendation describe the nature and importance of such impurities, lay down limits for impurities
so that new gas complying with this Recommendation is suitable for electrical applications, and
specify methods to be used in testing for these impurities.

N\
SECTION THREE — NATURE AND LIMITING QUANTITY OF PURIXQ
Toxiq impurities
Ceftain impurities that can be present in new gas are hig ko small
that they cannot readily be determined by analytical test for
toxic|impurities is given in Clause 22; sulphur hexa endation
must [comply with the requirements of that test.

Note. [— It is important that users are assured ;T is drawn
to the provisions of Clause 15, which ige™t 3 o_stpply a certificate of non-toAicity if so
requested.

Impurities affecting safety

Mdny categofi in com-
binatjon they is to be
used.| For examp promote
corrgsion leadj 8 hpurities
may { ! tlectrical
safety osion or
cond

Imputities diluting {t fuct

There may also be substances in the commercial gas which do not present any particular hazard
to equipment, but are undesirable only because they are a dilution of a more valuable material, or
because in certain circumstances they can lead to difficulties in subsequent handling. In practice,
air is the only material likely to be found in substantial quantities. The air content and/or nitrogen
and oxygen are determined together with carbon tetrafluoride by the method of Section Ten. Oxygen
and nitrogen will not necessarily be present in the same proportions as in the atmosphere, due to the
manufacturing processes.

Sulphur hexafluoride conforming to this Recommendation must not contain more than the
maximum allowable quantities of impurities shown in Table 1, page 11.
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TABLEAU 1
Impureté ou groupe Concentration maximale permise Déterminée par la méthode d’essai
d’impuretés (en masse) de la section N°

CF4 0,05% 10
Oxygéne -+ azote, air 0,05%, 10
Eau 15 ppm 9
Acidité exprimée en HF 0,3 ppm 12
Fluorures hydrolysables, exprimés

en HF 1,0 ppm 11
Taux d’huile Voir note 3 13

10.

INotes 1. — Les applications industrielles de ce gaz sont encore limitées; le table:
revu aprés plus ample expérience.

'rekdglus pourra étre
d ial}d’impuretés

d¢ d’essai sont a

2. — Le client peut souhaiter fixer une température maximale de conds
énumérés ci-dessus. Se reporter a l'article 23, pour plus de déta

3. — Le SF, doit étre exempt d’huile. La concentration maximaled
I’étude. '

Les impuretés et la rigidité diélectrique

Les impuretés ont si peu d’effet sur la rigiditg §dié i “hexafluorure de soyfre qu’on ne
pourra détecter aucune variation/de cette ; oriforme a la présent¢ recomman-
dation.

Les impuretés et ’odeur

un gaz neuf

Certaines impurétg
¥ n ne sont pas

nt une odeur,
4ssez grandes po

Avertisseme, bns biologiques

FRE

isies entre les

duivantes: 3. 5. 10, 20, 40, 80, 150 et 500

On utilisera de préférence des bouteilles de 10 1 et de 40 1. La pression d’essai des bouteilles est de
70 bars.

Le rapport de remplissage maximal doit &tre en accord avec les prescriptions en vigueur dans les
pays ou I’hexafluorure de soufre sera utilisé, avec la réglementation des compagnies de transport,
etc.

Note. — Dans les pays i climat tempéré, on utilise couramment un rapport de remplissage maximal de 1,04 kg/l, alors
que dans les zones tropicales ce rapport est souvent inférieur (0,75 kg/l).

Le contenu réel des bouteilles (kilogrammes) doit &tre fixé pour chacune d’entre elles.
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TABLE 1
Impurity or group Maximum permitted concentration As determined by test method(s)
of impurities mass by mass of Section No.
CF4 0.05% 10
Oxygen + nitrogen, air 0.05% 10
Water 15 ppm 9
Acidity expressed as HF 0.3 ppm 12
Hydrolysable fluorides, expressed
as HF 1.0 ppm 11
Oil content See Note 3 13
Notes|l. — Industrial application of this gas is at present limited; the above provisiona ised after
more experience has been obtained.
2. — The purchaser may wish to specify a maximum condensation temperafure 1y additioh to %urities
listed in the table above. See Clause 23 for further details.
3. — SF, shall be substantially free from oil. The maximum permitted ‘soncentration &f oi nethod of
measurement are under consideration.
9.  Imputities in relation to electric strength
Impurities have so little effect on the electric sty inhpurities
in thg gas complying with the present R 3 electric
strength.
10. Impurities in relation to smell
So bur, but
the ¢ enough
for any smell to be dete
Warni
NTAINERS FOR SULPHUR HEXAFLUORIDE
4
11. Prefe]
Th izeg of cylinders, expressed in litres, for SF are: 3, 5, 10, 20, 40, 80, 150 and 500.

For preference 10 1 and 40 1 cylinders are to be used. The test pressure of the cylinders is to be

70 bars.

The maximum filling ratio of the cylinder must be in accordance with requirements in force in the
country of use, transport regulations, etc.

Note. — In temperate countries a maximum filling ratio of 1.04 kg/l is usual. In tropical countries a smaller filling
ratio (e.g. 0.75 kg/l) is often specified.

The mass of sulphur hexafluoride (kilogram) in each cylinder is to be stated with each cylinder.
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12.

13.

17.

—_12 —

Identification des bouteilles

Chaque bouteille doit &tre lisiblement marquée au niveau de la vanne d’arrét et de préférence
hors de la partie cylindrique avec:

a) le symbole SF;
b) la mention « hexaftuorure de soufre » écrite dans la langue du pays d’origine;

¢) la tare de la bouteille sans son capot de protection.

Des marquages additionnels, colorations, etc., peuvent &tre ajoutés selon les pratiques des pays
ou des fabricants.

Sorties de robinets des bouteilles

Cette question est en cours d’étude par I'ISO.

Dans Pattente de la mise au point et de la publication d’ur ISO concer-
nant les sorties de robinets des bouteilles & gaz, I qu'un pays
n’ayant pas encore de norme nationale pour les sorties de d’hexafluorure

de soufre adopte le raccord décrit 4 la figure 2, page 41,

de spécialistes
phie en phase
1 que tous les
n expérimente.

u un certificat
lion (ou, selon

Y hexafludrure de soufre est normalement fourni sous pression dans des bouteilles e sorte que la

plus grande partie du produit soit liquide avec une faible proportion de vapeur au-dessus du liquide;
des impuretés existent dans les deux phases mais en proportions différentes. Les échantillons doivent
8tre prélevés dans la phase liquide, afin qu’ils soient représentatifs de la plus grande partie du produit
contenu dans la bouteille, en inclinant ou en renversant la bouteille de fagon que la sortie soit au
point bas.

Conduite d’échantillonnage et connexions

Il est préférable que les prélévements passent directement de la bouteille au dispositif d’analyse;
une conduite d’échantillonnage est nécessaire 2 cet effet. Elle permet d’abord la vaporisation du SF
liquide venant de la bouteille; on peut aussi y introduire une vanne a aiguille de réglage fin étant
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Identification of cylinders

Each cylinder should be legibly marked at the valve end and preferably off the cylindrical part
of the body with:

a) the symbol SF;
b) “ sulphur hexafluoride ”” in words, in the language of the country of origin;

¢) the tare weight of the cylinder without protective cap.

Additional markings, colourings, etc., may be added in accordance with national or manufacturer’s
practice.

Cylinder valve outlets

This question 1s under consideration by ISO.

h valve
national
ribed in

Perqding the preparation and publication of an ISO Recommendat
outlets for gas cylinders, ISO expressed the wish that a count
standprd valve outlet for sulphur hexafluoride cylinders should adé
Figurp 2, page 41.

SECTION FIVE — CONDUCT OK

Competence of the test laboratory

M3 ological
testin veighing
techn n using

Certification

If equeste g
certificate that the

of this Recom 3

the manufacturer shall supply a written statement or
quirements (or by agreement, certain of the requifements)

Gene

SuEhur hexaflidride is normally supplied under pressure in cylinders so that the majorify of the
substance 1s liquid, with a small proporton in vapour 101m above the 1d5 1 present
in both phases but in differing proportions. Samples shall be taken from the liquid phase so that

they are representative of the majority of the substance in the cylinder, by tilting or inverting the
cylinder so that the outlet is at the lowest point.

Sampling line and connection

It is preferable for samples to be passed directly from the supply cylinder to the analysis equipment;
a sampling line is required for this purpose. The sampling line serves primarily to vapourise the
liquid SF, coming from the cylinder, and may also conveniently incorporate a fine-control needle
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donné qu’il est souvent difficile de contréler le débit au moyen de la seule vanne de la bouteille. La
conduite d’échantillonnage une fois assemblée regroupe les éléments suivants.

17.1 Vanne de réglage fin (facultative)

S

Une vanne a aiguille tout métal pour réglage fin ou une vanne de réduction de pression tout
métal vissée directement sur la sortie de la vanne de la bouteille ou reliée & celle-ci par un tube court
d’acier inoxydable analogue & la conduite d’échantillonnage (voir le paragraphe 17.2).

Note. — La section de cette liaison reliée a la bouteille doit étre adaptée en vue de résister aux pressions pouvant
régner dans la bouteille, soit jusqu’a environ 40 bars.

Avertissement. — La vanne de la bouteille et la vanne 2 aiguille ne doivent jamais étre fermées en méme temps avec du
SFg liquide entre elles, étant donné qu’une augmentation de tempéWnduirait probablement

aune Avp]ncinn
%able, d’ap-

d’un raccord
ul est utilisé);
I’autre extrémité est reliée sans vanne ou autre restrictio 3 2 4 la bouteille
(e prélévement intermédiaire.

17.2 |Conduite d’échantillonnage

17.3 Voints

tﬁuoroéthyléne
re des impu-
hantillonnage
doivent &tre brasés ¢ ts tout métal

a compression) pé

ragraphe 24.3

17.4

bouteille, il peut étre nécessaire de réchauffer 1égérement la conduite.
nir par ruban chauffant ou par un petit ventilateur d’air chaud. La conduite

d’échantillonnage avec un débit lent d’hexafluorure de soufre penfant quelques
ent avant le début de essai.

18. Bouteille de prélévement intermédiaire

Quand il s’avére impossible de passer directement le gaz de la bouteille & 'appareil d’analyse, il
peut &tre nécessaire d’utiliser une bouteille de prélévement intermédiaire.

18.1 Technique de remplissage des bouteilles d’échantillonnage

Chauffer la bouteille & 100 °C, le robinet étant ouvert, et la vidanger avec une pompe rotative a
huile. Relier la bouteille sous vide au réservoir de SFg et, aprés avoir refroidi la bouteille, introduire
une petite quantité de SFg liquide. Secouer la bouteille et laisser échapper le gaz. Refaire le vide et
répéter cette mesure de nettoyage. Introduire dans la bouteille 1a quantité d’échantillon requise.
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valve since it is often difficult to control flow by means of the cylinder valve alone. The sample line
assembly would thus consist of the following components.

Fine-control valve (optional)

An all-metal fine-control needle valve or all-metal pressure reducing valve, screwed directly into
the outlet of the cylinder valve or connected to it by a short length of stainless steel tubing similar
to the sample line itself (see Sub-clause 17.2).

Note. — The portion of the system connected to the cylinder must be suitable for working at pressures that may occur
in the cylinder, that is, up to about 40 bars.

Warning. — The cylinder valve and needle valve must never be left closed at the same time with liquid SF¢ trapped
between them, as a rise of temperature is likely to lead to an explosion.

Sample line

The sample line may conveniently consist of approximately 2 m ¢ nless i Qproxi-
mately 3 mm internal diameter. One end is fitted by means of a nie \ -control
valve|(or directly to the outlet of the cylinder valve, if no fine-¢6 br end is
conngcted without valves or other restriction to the analysis app: eintepmediate sampling
cylindler.

atussaxto

Jointy

To|
contd
sampy
(after

) tape is permissible buf a grade
kof introducing impurities|into the
ihe assembly are to be brazed or goldered
(e.g., compression) joints may |be used.

make gas-tight threaded joints, palytetraftuoroethyleng

At t teshnique described in Sub-clause 24.3 is suitalle.

Use ¢

To| i y ylinder, it may be necessary to warm the sample line|slightly.
This i biled for
ease

P nediately

befor

Intermediate sampling cylinder

If it is impossible to take gas from the supply cylinder and pass it directly into the analysis equip-
ment, it may be necessary to use an intermediate sampling cylinder.

Filling technique for sampling cylinders

Heat the cylinder to 100 °C with its valve open and evacuate it with an oilsealed rotary pump.
Connect the evacuated cylinder to the SF¢ container, and, after cooling the cylinder, introduce a
small amount of liquid SF,. Shake the cylinder and vent off the gas. Re-evacuate the cylinder and
repeat the washing procedure. Introduce into the cylinder the required sample quantity.
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Note. — 1l faut se rendre compte que les impuretés présentes dans la bouteille intermédiaire s’ajouteront en général &
celles déja existantes dans le produit livré; aussi, si I’échantillon doit satisfaire aux normes requises de pureté,
tous les efforts doivent é&tre poursuivis pour s’assurer que la bouteille de prélévement est chimiquement pure
sinon un niveau supérieur de pureté dans la bouteille d’origine peut étre nécessaire. (Par exemple, les bouteilles
de prélevement ne doivent pas étre utilisées pour les matériaux autres que le SFg neuf; quand elles sont
inutilisées, elles devraient étre stockées remplies de SF¢ en légére surpression).

Avertissement. — Les bouteilles d’échantillonnage doivent résister 4 la pression d’essai de 70 bars et ne doivent pas
étre complétement remplies. Dans les zones tempérées, une capacité spécifique de 1,04 kg de SF¢ par litre est
satisfaisante. Il est recommandé de peser la bouteille juste avant et aprés le remplissage.

SECTION SEPT — IDENTIFICATION DU GAZ

Généralités

Si I’on doute que le gaz fourni seit de I'hexafluorure de soufre, on/peut co\nf{Jner Pidentifi-
cation par les méthodes suivantes.

Bpectre d’absorption infrarouge

Quand on dispose de I'appareillage nécessaire, on peut véri en examinant
d’une source

reconnue étre du SF.

Pétermination de la masse vol

Principe de la méthode

On pése un volume connu de gg

Mppareillage

o1 yoUut au t étanches au
vide. Une cqntenance dgnw brand pourvu
' . : di ion Pétendue de

sensiblement
ballon a cette

Mode operatoire

Sécher le ballon, puis le vider et le peser & -+ 0,20 mg prés.

Refroidir le ballon juste en dessous de la température ambiante et le remplir avec de I’hexa-
fluorure de soufre. Laisser le ballon, une fois rempli, atteindre la température ambiante puis ouvrir
momentanément un robinet pour amener le gaz dans le ballon a la pression atmosphérique. Noter
la température ambiante et la pression barométrique et repeser le ballon.

Note. — S’assurer soigneusement que le ballon est bien rempli. Il en est ainsi si on le purge pendant environ 1 min
a 5 I/min.

Avertissement. — Dans les phases d’évacuation et de remplissage de SFg, il faut prendre toutes les précautions de
sécurité.
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Note. — Tt must be realized that impurities present in an intermediate cylinder will generally be added to those already
in the consignment; thus if the sample is to pass the required purity standards, every effort must be made to
ensure that the sampling cylinder is chemically clean, otherwise a higher standard of purity in the original
cylinder may well be necessary. (For example, sampling cylinders must not be used for materials other than

new SFg. When not used they should be stored filled with SFg under a slight pressure.)

Warning. — Intermediate sampling cylinders must withstand a test pressure of 70 bars and must not be overfilled. In
temperate countries a maximum filling ratio of 1.04 kg SFg per litre cylinder volume may be allowed. It is

recommended that the sampling cylinder be weighed just before and after filling.

SECTION SEVEN — IDENTIFICATION OF GAS

General

If there is doubt whether the material supplied is sulphur hexafluori
confirmed by the following methods.

Infra-red absorption spectrum

Where the required apparatus is available, it may be verified
its infira-red absorption spectrum and comparing this wi
to be|SFg.

Density determination

Principle of method

A Known volume of gas is weighed.

Appanatus

100 ml is suitablebu
pan ahd pr0v1

pass is approgriateto

may be

s Dy expmining
er sourcd known

f about

a largeryolume aybe used provided it can be accommodated on the [balance

Calib
Obtai ; by weighing itto 4+ 0.1 g empty and then full of distilled water at
apprg mpefature; the difference gives the mass of water and hence the vqlume of

Note. |- For boresilicatd glasses no further bulb volume correction is required.

Operafing procedure

Carefully dry the bulb, then evacuate it and weigh it to 4+ 0.20 mg.

Cool the bulb to just below ambient temperature and then fill it with sulphur hexafluoride. Allow
the filled bulb to attain ambient temperature then momentarily open a stopcock to bring the gas
in the bulb to atmospheric pressure. Note the ambient temperature and barometric pressure and

then reweigh the bulb.

Note. — Care should be taken to ensure that the bulb is properly filled. It will be so if the bulb is purged for about

1 min at 5 }/min.

Warning. — In both evacuation and filling with SF¢, proper safety precautions must be taken.


https://iecnorm.com/api/?name=aee14bf7b3206f2636ba8c64c4be1a8d

21.5

22.
221

222

22.3

224

— 18 —

Calcul du résultat
. 3 m, — m,
Masse volumique (kg/m®) = 1 000 —
ou:
m, = masse du ballon plein de SF, en grammes
~m,; = masse du ballon vide, en grammes
V = volume de gaz ramené A la pression et 2 la température de référence (par exemple 20 °C et
760 torr) a partir des température et pression existant au moment ot la pression dans le
ballon est ajustée, en millilitres
SECTION HUIT — TOXICITE
Essais de toxicité
Détails expérimentaux
Cing souris albinos femelles, maintenues antérieurement d ‘ ¢ itipns possibles
3 Iécart de maladies, seront utilisées dans chaque essai ¢ ion pendant au
Toins 5 jours avant la période d’exposition afin de s’ ; té. Puis elles
eront introduites dans la chambre d’exposition cofitenant™\ung<a ; SF,eta 219,
4’0, en volume pour y rester 24 h. Pendant ce te 1fupe e laboratoire
lpur seront données & volonté.
Conditions d’exposition
Le SF; est fourni par une boutejlte les gaz ainsi
¢btenus soient vraiment représenta ide. 1’ oxygéne provient d’une bouteille et le
tapport désiré 799, 8K,: g ienf en ajustant les débits des deux| gaz mesurés
gvec des débitmétres calibgés. . nélangés dans une enceinte avant d’éfre introduits
dans la chambrgd’exp :
Le débitde ga it jamars.descendxe en dessous de % du volume total de la chgmbre d’essai
par min Q
tables sont réalisées) et 22 h (pour s’assurer qu’il|n’y a pas eu
q’é ible'x appOxt 4 la valeur fixée), I'atmosphére doit étre dosée en oxygéne par la méthode
g S X de Driger ou autres méthodes convenables.
q 0sition, les souris doivent Etre observées A intervalles répétés pour décelef un compor-
a fin de cette période d’exposition, elles sont retirées et replacées dans leurs cages
*grigine paur une période d’observation de 72 h.
Interprétation des résultats

Tout écart de comportement normal de la part des souris doit étre jugé suspect et peut, sans le
démontrer, indiquer la présence d’impuretés toxiques. Si des symptomes nets de toxicité sont
observés, alors la réponse doit &tre considérée comme positive.

11 est possible qu’une ou plusieurs souris montrent occasionnellement des signes de réaction anor-
male, ou méme meurent pendant I'exposition ou pendant la période d’observation pour des raisons
étrangéres au traitement expérimental. Dans ce cas, I’expérience doit étre répétée avec un total de
dix souris afin de confirmer ou de démentir le sens réel de 'observation antérieure.

Toute souris décédée pendant ces investigations et/ou toute souris présentant un comportement
anormal doit &tre soumise & une autopsie détaillée dans le but d’en établir la cause.
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Calculation of result

Density (kg/m®) — 1000 mL_Vﬂ

where:

m, = mass of bulb filled with SFg, in grams
m,; = mass of evacuated bulb, in grams

V = volume of gas, corrected to reference temperature and pressure (e.g. 20 °C and 760 torr)
from the temperature and pressure existing at the time the pressure in the bulb was adjusted,
in millilitres

SECTION EIGHT — TOXICITY

Toxidity tests
Expetimental details

Fivle female albino mice, previously maintained under barriered i ¢ as free
as poksible from disease, are to be used for each test. They - n for at
least p days prior to exposure to ensure that they are in good . N ; to be infroduced
into the exposure chamber containing an atmosphere of ind kept
there plied ad
libitun.
Expolure conditions

Th enerated
are t1 required
ratio VO gases
as me prior to
being led into the exp

Thg rate of thamber
per

Af bnificant
deviati oxygen
conte
Obse

4

Dy bnormal
behay to their
origixlxal cages sequent observation during a period of 72 h.

Interpretation of results

Any deviation from normal behaviour on the part of the mice must be viewed with suspicion and
may or may not indicate the presence of toxic impurities. If frank symptoms of toxicity are observed
then the response must be considered positive.

It is conceivable that one or more animals may occasionally exhibit signs of unusual reaction, or
indeed may die either during exposure or during the observation period, perhaps from causes
unrelated to the experimental treatment. In such cases the experiment should be repeated with a
total of ten mice to confirm or deny the real significance of the previous observation.

Any mouse that dies during the investigation and/or any mouse exhibiting any deviation from
normal behaviour should be subjected to detailed autopsy in an attempt to establish the cause.
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SECTION NEUF — TAUX D’HUMIDITE ET TEMPERATURE
DE CONDENSATION

23.  Généralités
En général, I’élément majeur parmi les produits condensables dans le gaz SF, neuf sera I'eau et
plusicurs méthodes peuvent étre utilisées pour vérifier que le taux d’humidité n’excéde pas la valeur
permise. Toutefois, la méthode gravimétrique est la seule méthode absolue et sera utilisée pour
étalonner les antres méthodes. La méthode gravimétrique sera utilisée comme référence en cas de
doute ou de contestation pour la détermination du taux d’humidité dans le gaz. Une technique
appropriée est décrite a Particle 24.
Pour une estimation de routine du taux d’humidité, il peut &tre app;,ep-ré d’utiliser soit une
cnnique clectrolytique, soit la tempéerature de condensation et les modes oper qui s’y 1ap-
i effectués trés
e de l'eau et
dans le gaz
tion de tout
Etre spécifiée
comme une
42 °C, alors
midité (taux
r que le seul
€ la technique
gravimétrique de ectrolytique de Iarticle 25 seront obligatoirement
ytilisées.
Note. — La tion & int, de ensation et le taux d’humidité pour le gaz neuf, pourvu qu’il n’y ait pas
oyl 3 étre calculée d’aprés des tableaux de conversion.
24. 1 détermination de I’eau (méthode de référence)
24.1 |}
q yolupne déterminé d’hexafluorure de soufre a travers des tubes contepant du per-
g nésium (anhydrone) comme dessiccateur. I.’augmentation de masse des|tubes donne
la quantit contenue dans ce volume de gaz.
AL 3

Y U 1\;9 dliﬁ\/ult\:é ;lLLl\:L\wlltUD ;l }u Lll\:thudb, O\.«UI uil P\/LDUILLl\t} UA}J\:LlllLbllt\: d\/VLu;t Ia mettre erl
ceuvre. Des modifications dans les conditions ambiantes, a savoir température et humidité pendant
Pessai, peuvent influencer les résultats: il est donc souhaitable d’opérer dans une salle a air conditionné.

24.2 Appareillage

Tubes dessiccateurs: trois tubes de verre en U ou d’acier inoxydable, A;, A,, et A;, d’environ
100 mm de hauteur et 13 mm de diamétre contenant un mélange intime de deux volumes de per-
chlorate de magnésium et d’un volume de poudre de verre (granulométrie 355 pm - 420 pm). Sitdt
remplis, fermer les tubes par des bouchons en laine de verre pour maintenir le dessiccateur et puis
sceller les extrémités des tubes 2 la flamme du chalumeau. On utilisera des bouchons de polychloro-
préne. (Veir figure 3, page 42.) '
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SECTION NINE — WATER CONTENT AND CONDENSATION -
TEMPERATURE

General

In general the major item of condensable material in new SF, will be water and several methods
may be used to verify that the water content does not exceed the permitted amount. However, the
gravimetric method is the only absolute method and therefore must be available to check other
methods. The gravimetric method shall be used as the reference method in cases of doubt or dispute
for the determination of the water content of the gas. A suitable technique is described in Clause 24.

For the routine assessment of water content it may be convenient to use eithepanglectrolytic or a
conddnsafion temperafure technique and suitable procedures are specified 4 Clausés{ and 26.
Thesd

Th ter A 1 , within
the i1 in th

In id the } ials and
in the e k ¢ between
the sy tes iy £ e water
contel

If if is established that the condensati S » he °C then
the g3s may be assumed to comply with th ires ' I (water
conte

If, crsati eTRDErA ) he con-
densi ial i S \ her the
gravi bed in (Cla 24 or_the be used.

no other

bnesinm
htent of

Due-te-the-mherentdiffienitres—of the-method;the-test stroutd-becarriedoutonty by skifled per-
sonnel. Changes of ambient conditions during the test, such as temperature and humidity, may
influence the results. It is advisable therefore to operate in an air-conditioned room.

Apparatus

Desiccant tubes: three glass or stainless steel U-tubes A;, A, and A,, approximately 100 mm high
and 13 mm bore containing an intimate mixture of two volumes of magnesium perchlorate and one
volume of glass powder, 355um - 420um. Immediately after filling the tubes, insert glass wool plugs
to keep the desiccant in place and then seal off the ends of the tubes with a blow-pipe flame. Alter-
natively polychloroprene caps can be used. (See Figure 3, page 42.)
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Note. — Tant que les tubes sont remplis de dessiccateur sans étre reliés a la rampe d’absorption, les b
doivent &tre fermées au moyen d’embouts en polychloropréne. En dehors des périodes
embouts doivent étre conservés a I'abri de I’humidité.

ranches latérales
d’utilisation, ces

En alternative, les branches latérales seront munies de robinets d’isolement pour protéger le dessiccateur de
tout contact avec I’atmosphére lorsque les embouts sont enlevés pendant la pesée ou 'assemblage a la conduite

d’absorption.

24.2.1 Tube de garde

Un tube de garde contenant le méme dessiccateur que A;, A, et A;.

Note. — Ce tube protége A3 de la contamination en eau venant du compteur & gaz.

24.2.2 Compteur a gaz

24.2.3

24.2.4

243

2425

Filtre
Un filtre en verre fritté de porosité 2 (40 um a 50 ym).

Source d’air sec et sans huile

iante souvent utilisé pour

B

conditions de siccité dans la condpite
pesée.

0

|Mode opératoin

Sécher fo.coté
de I’air @

pour faire ¢f

de1a figure 3, page 42, pour
and les tubes dessiccateurs sont 3

e+ 27

ient rempli de

absorberle CO;.

maintenir les
etirés pour la

olement, avec
lychloropréne
d’absorption
ré pour servir

la vitesse de
tconnecter les
en polychloro-

Essuyer soigneusement les tubes avec un chiffon fin (non pelucheux) et sec ou une pgau de chamois

et les placer dans le plateau de la balance.

Note. — Une fois les tubes essuyés, les manipulations suivantes doivent étre effectuées avec des pincettes ou avec des
doigtiers de peau de chamois, etc. La verrerie doit également étre protégée de la poussiére et de la contami-

nation.

Maintenir ces tubes dans la balance pendant 20 min, puis les peser séparément & 0,1 mg prés. Les

embouts devront étre enlevés momentanément des branches latérales des bras des tub

La phase de conditionnement doit étre répétée jusqu’a ce que chaque tube accuse

€S.

une différence

de masse entre deux pesées consécutives inférieure 2 0,2 mg, afin d’assurer un conditionnement

satisfaisant.
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Note. — While the tubes contain desiccant but are not connected to the absorption train, the side-arms should be
closed by means of polychloroprene caps, etc. When not in use the caps must be kept in dry conditions.

Alternatively the inlet and outlet arms of the tubes may be fitted with stopcocks which will help in isolating
the desiccant from the atmosphere when the caps must be removed for weighing or installation in the absorp-
tion train.

24.2.1 Guard tube
A guard tube containing the same desiccant as in tubes A}, A, and A,.
Note. — This guard tube protects A3 from water contamination coming from the gas meter.

24.2.2 Gas meter

A gas meter to measnre a quantity of 501 or more, to an accuracy of 4 2%, /7™~

24.2.3 Filtern
A fiitted glass filter, porosity 2 (40um to 50pm).

24.2.4 Supply of dry oil-free air

Thig may be prepared by passing air through a vessel
magngsium perchlorate.

da-asbestos and

Note. absorbent for CQ».

25.2.5 Stopdocks (optional)

Isolpting stopcocks as shown in FigureS : ¢ maintain dry condition$ in the
absorption train when the desiccant tu xeighing.

24.3 Operating procedure‘

air anfl then céaned fchloroprene tubing shall be used for the conngctions.
It is egsential that'th bsorption train are butt-jointed; the flexible tubing shall
be reasonably tightly ; deving. '

Dry the inlet ‘ d & abs i din, insluding the filter and any isolating stopcocks, with hot

Opd dry air through the absorption train at the rate of about 250|ml/min
for 15/mi ¢ tubes. Close the stopcocks, disconnect tubes A;, A, and A;, and close
the sig ith polychloroprene caps.

Carefully wipe tie tubes with a soft dry cloth or chamois leather and place them in the palance

case.

Note. — Once the tubes have been wiped, subsequent handling must be with dry tongs or with chamois leather finger
stalls, etc. The glassware should also be protected from dust and other contamination.

Allow the tubes to stand in the balance case for 20 min, then weigh them separately to the nearest
0.1 mg. The caps should be removed temporarily from the side-arms of the tubes.

The conditioning procedure shall be repeated until each single tube shows a difference in mass
less than 0.2 mg between two consecutive weighings, in order to ensure complete conditioning.
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Sécher la conduite d’échantillonnage avec de I’air chaud et la purger ensuite avec de ’hexafluorure
de soufre. Reconnecter les tubes A;, A, et A; & la rampe d’absorption. Noter I'indication du compteur
4 gaz, la température au niveau du compteur et la pression atmosphérique. Ouvrir les robinets de
la rampe d’absorption et, avec un débit d’environ 250 ml/min, faire passer environ 50 121001 d’hexa-
fluorure de soufre & travers la rampe d’absorption.

Note. — Si on emploie un compteur humide, le volume de gaz indiqué sera le volume du gaz sec augmenté du volume
de vapeur d’eau nécessaire pour le saturer a la température et a la pression du compteur a gaz.

Fermer le robinet de la bouteille et la vanne & aiguille, fermer les robinets d’arrét de la rampe
d’absorption et noter la nouvelle lecture au compteur, la température et la pression atmosphérique.
Puis faire passer de lair sec & travers la rampe d’absorption pour déplacer I’hexafluorure de soufre
des tubes dessechants Déconnecter les tubes A, A, et A, de la rampe d’ ptlon et remettre les

4 doivent étre
rechargés de dessiccateur neuf et 1’essai renouvelé.

244 Calcul du résultat

Calculer le volume corrigé V, de SF6

au compteur a gaz, en torr

eur & gaz, en degrés Celsius

ma) —!— (my - rnb)

1000
6,16 V.,

volume de SF; a 20 °C et 760 torr, en litres

25. Méthode électrolytique (mesures de routine)
25.1 Principe de la méthode

Lélément de base de 'hygrométre électrolytique est une cellule & travers laquelle passe un gaz
chargé d’humidité.

Cette cellule comporte deux électrodes a fil de rhodium enroulées 4 I'intérieur ou sur I'extérieur
d’un tube isolant ou mandrin. Le court espace entre ces €lectrodes est occupé par un film mince
d’anhydride phosphorique (P,Os). Une tension continue est appliquée entre ces électrodes, mais
tant que le P,O5 est entiérement sec, aucun courant ne passe.
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increask in mass of A, both these tubes should be refilled with fresh desic
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Dry the sampling line with hot air and then purge the.sampling line with sulphur hexafluoride.
Reconnect tubes A;, A, and A; to the absorption train. Note the gas-meter reading, the temperature
at the gas meter and the atmospheric pressure. Open the stopcocks in the absorption train and, with
a flow-rate of about 250 ml/min, pass about 50 1 to 100 1 of sulphur hexafluoride gaus through the
train.

Note. — If a wet gas meter is used, the indicated volume of gas will be the volume of dry gas plus the volume of water
vapour needed to saturate it at the temperature and pressure at the meter.

Close the cylinder valve and needle valve, close the stopcocks in the absorption train and note the
new reading on the gas meter, the temperature at the meter and the atmospheric pressure. Now pass
dry air through the absorption train to displace the sulphur hexafluoride gas in the desiccant tubes.
Disconnect tubes A;, A, and A; from the absorption train and refit the caps to t]:}es'dq-arms. Wipe

iy 'S ) 1 1 Il
and reyergirthetubesasbefore:

If, injany single determination, tube A, shows an increase in mass greater of the

No water should pass through the train as far as tube A, so that if there iS\a igCrease
in the 1pass of this tube, tubes A; and A, should be refilled with fresh\d epeated.

Calculdtion of result

Calcplate the corrected volume ¥, of SF, at 20 °

1 ) ®

where:

pyand|p, = as meter, torr
t;and| ¢, = er, Celsius degrees
¥, and|¥V, = initi

Electrolytic method (for routine purposes)

Principle of method

The essential basis of the electrolytic hygrometer is a cell through which a water-containing gas is
passed.

This cell contains two rhodium-wire electrodes coiled inside or on the outside of an insulating
tube or former. The small space between these electrodes is bridged by a thin film of phosphorous
pentoxide (P,Os). A direct voltage is applied between these electrodes, but so long as the P,Os is
completely dry, no current flows.
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Le gaz 2 analyser est envoyé dans la cellule au niveau du P,05 qui absorbe ’eau présente. Simul-
tanément, un courant traverse le film, électrolysant I’eau absorbée en hydrogéne et oxygéne; la
quantité d’électricité nécessaire constitue une mesure du taux d’humidité absorbée, d’aprés la loi
de Faraday. Si le débit de gaz est permanent et bien connu, le courant électrique qui circule quand
le régime permanent est établi constitue une mesure du taux d’humidité dans le gaz; ce courant
peut étre mesuré avec un ampéremétre sensible. Clest la méthode courante d’utilisation mais dans le
cas ol les conditions de régime permanent ne sont pas atteintes, ce courant doit &tre enregistré avec
un enregistreur potentiométrique et I’énergie déduite par intégration.

Appareillage

De nombreux constructeurs proposent des appareils de ce type. La préférence peut &tre donnée
au type d’appareil ol les électrodes sont accessibles de sorte que le revé/temqlt avec I'acide phos-

phorique soit facilement réalisable.

Des joints tout métal seront utilisés pour connecter Pappareil & 1 i ’é&mﬁiﬂonnage.
d) débitmétre
grande erreur

e l’analyse du
tc. Quand un
réétalonnages

n globale doit
rravimétriques
pm autour de
ksus, on peut
nt plusMréquemment par référence a uge bouteille de
isér_de I'azote ayant le méme taux d’humfidité par unité

Y OTE

isant un détecteur

catharométre et une colonne de séparation appropriée. La concentration en air (ou en ses constituants:
oxygéne et azote) ainsi qu'en tétrafluorure de carbone est déterminée d’apres les aires de leurs pics
et les facteurs de correction qui tiennent compte des différences de réponse du détecteur aux Composés
recherchés.

Appareillage
Instrument de chromatographie en phase gazeuse avec détecteur d conductibilité thermique

Tout instrument équipé d’un détecteur 4 conductibilité thermique et pouvant étre muni de colonnes
d’environ 2 m de longueur et d’environ 5 mm 4 6 mm de diamétre extérieur peut &tre utilisé. Le four
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Gas to be analysed is passed through the cell close to the P,Qs, which absorbs any water present
in it. Simultaneously, current passes through the film, electrolyzing the absorbed water into hydrogen
and oxygen; the amount of electricity needed is a measure of the amount of water absorbed, from
Faraday’s law. If the rate of gas flow is steady and accurately known, the electrical current flowing
when steady-state conditions have been reached is a measure of the water concentration in the gas;
this current may be measured by a sensitive ammeter. This is the normal method of use but in
circumstances in which steady-state conditions are not achieved, the current may be recorded using
a potentiometer recorder so that the energy may be calculated by integration.

25.2 Apparatus

26.

217.

28.
28.1

Several manufacturers offer apparatus of this type and any one may be used for the present
purposes. Preference may be given to a type in which the wire electrodes are/acc{ssible so that
recoatifig with phnospHoTiC acid IS practicable.

All-metal joints shall be used to connect the apparatus to the sampling Ij

Ovetall accuracy of the equipment involves absorption efficiency, flow meter's ampeter
accuragy. The absorption efficiency especially may lead to a la SLLOT WA, bvious
indicatjon that this has occurred.

This|is most likely if the instrument has been used for purp thef tion of
new SK,, when it may have become saturated with water, contamipated\wi i ‘Where
an elegtrolytic instrument is used for many purposes, onl § an the
accuragy of observation be assured.

Whepre an instrument is used only fos ssessed
_for each instrument at least every 12 mon 5 using
SF, coptaining not more than 15 ppm by z L water
content shall be obtained. In addition o the~aboye iodi t may
with advantage be checked tn Irpose.
It is agceptable to use nitroge ing 1 c ., not

more than 80 ppm of

Dew paint meth@

Undgr conside:

SE£

Samplesof S G 3 2 using-a-ka or and
an adequate separating column. The concentration of air (or its constituents: oxygen and nitrogen)
as well as carbon tetrafluoride are determined from their peak areas and correction factors which
take into account the differences of detector response to the compounds under investigation.

Apparatus

Gas chromatograph with thermal-conductivity detector

Any instrument with thermal-conductivity detector suitable for use with columns about 2 m long
and about 5 mm or 6 mm outside diameter can be used. The oven shall be capable of being maintained
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doit pouvoir &tre maintenu 2 40 °C. Les échantillons gazeux doivent &tre injectés au moyen d’une
vanne d’injection convenablement congue, capable d’injecter des échantillons de 1 ml. L’injection
d’échantillon par seringue hypodermique ne doit pas étre autorisée.

Enregistreur

11 doit &tre adapté au chromatographe, avoir de préférence une étendue de 0 mV a 1 mV, un temps
de réponse de 1 s avec un diagramme de largeur 250 mm.

Gaz vecteur

L’hélium est utilisé comme gaz vecteur. L’hydrogéne peut étre utilisé mais il faut dans ce cas prendre
les précautions de sécurité nécessaires.

28.4

Colonne de séparation

| Note. — Pour infp

La colonne recommandée pour la détermination de (O, +

o'ns péciaux. Les tami

19%).

). Le polystyréne rétig

;de2m de

sebacate. Les
Eparer confor-

hoins 4 h avec

5 moléculaires
ulé, de 80-100
ures de soufre
tnte (au moins

gés satisfaisants.

le stabiliser a

de la bouteille
Faire passer du

gaz SF, A travers la boucle pour purger tout l’air ou le gaz porteur, puis fermer la v

hnne 2 aiguille

30.

de la conduite d’échantillonnage et manipuler la vanne d’injection du chromatographe

dans cet ordre.

Cette opération a pour objet d’introduire dans la boucle le gaz a la pression atmosphérique.

Maintenir un régime permanent pour 'obtention du chromatogramme. Les composés sont élués

dans Pordre suivaat: air, CF,, SFs.

Etalonnage

Les aires des pics enregistrés pour les différents composés ne sont pas directement proportionnelles

aux concentrations correspondantes en poids dans les mélanges, ceci étant dit aux
réponse du détecteur vis-a-vis de chaque constituant.

différences de
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29.

30.

29

at 40 °C. The gas samples shall be injected by means of a properly designed injection valve capable
of injecting 1 ml samples. Injection of samples by hypodermic syringe shall not be permitted.

Recorder

This must suit the actual gas chromatograph used but should preferably be with a 0 mV to 1 mV
range, | s response time and a 250 mm wide chart.

Carrier gas

Helium is preferred as carrier gas. Hydrogen may be used but the necessary safety precautions
must be taken in that case.

Separqiting column

Thq column recommended for the determination of (O, + N,) ap A%nless
steel fubing packed with 30-50 mesh silicagel coated with 39, of(2 ethy . |Packed
colunjns are supplied by several manufacturers or may be prep N cturer’s
instruftions.

New columns should be conditioned before use at 120 rier gas

through them.

Oth e deter-
minat 0 mesh
will ehable besides air and CF, also the determin2 S : uorides
(such figie ent.

Note. 1 For informatio n found

suitable.

Procedure :
Swi 3 ictions,
allow i il} ing sven temperature of 40 °C and a carrier gas flow-rate set within the

range

At 3 mm\bore tubing, about 50 cm long, to the outlet of the sampling loop of the
injecti ampling
line t9 hs from

the cylinder to be aralysed, then close the needle valve on the sampling line and operate the 11|1_]ection
valve on the gas chromatograph in that order with the aim of bringing the gas in the sampling loop
to atmospheric pressure.

Maintain steady conditions to obtain the chromatogram. Components are eluted in the following
order: air, CF,, SF,.

Calibration .

The recorded peak areas of the different components are not directly proportional to the cor-
responding concentrations by mass in the mixtures, owing to the differences in detector response to
individual components.
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Des facteurs de correction empiriques doivent &tre déterminés et on les multiplie par I’aire du pic
correspondant. La détermination la plus précise de ces facteurs de correction est obtenue en analysant
des mélanges de composition connue d’air et de tétrafluorure de carbone avec de I'hexafluorure
de soufre. N

Des mélanges étalons peuvent é&tre préparés en effectuant un mélange dynamique du constituant
principal et des impuretés *.

A partir des chromatogrammes des mélanges étalons, on calcule les facteurs de correction f;
et fog, pour lair et le CF, par rapport au SFg pour lequel on prendra fgp, = 1.

Une méthode beaucoup plus simple, bien que légérement moins précise, pour déterminer ces facteurs
de correction a recours 2 Iinjection d’échantillons de 1 ml de constituants purs dans la colonne du
chromatographe dans les mémes conditions d’analyse.

I o fo tOuE de cr\rror‘t;nv\ f;{ du r\nmpncc\nf v relativement a SE. est (“nm la rP]qﬁon:
O T

p e e

Mg,

aire du pic SF¢ = f; . aire du pic X

. x
ou:

Mgy, = masse moléculaire de SFq = 146
M, == masse moléculaire du composé x
(28,8 pour I'air, 88 pour CFy)

Les facteurs de correction suivants peuvent sej de routine:

Résultats

de corregtion.
Le po n

hauteur.

ar son facteur .

our chaque composant par:

Ay
x = — 100
A

t

SECTION ONZE — FLUORURES HYDROLYSABLES
Principe

Le gaz est agité dans une grande pipette & gaz en présence d’une solution diluée de soude. Les ions
fluor produits sont dosés par colorimétrie avec le complexe lanthane-alizarine.

* 11 est recommandé d’utiliser la méthode décrite par J. C. Cage (Journal of Scientific Instruments 30 (1953) 25). Dans cette
méthode, on réalise un lent débit de I'impureté & partir d’une seringue dont le piston est entrainé par un moteur synchrone

2 I’aide d’une série d’engrenages, i travers un flux de SFg 2 vitesse constante connue. Les débits des deux flux sont ajustés

de maniére a réaliser la concentration d’impureté voulue.
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Empirical correction factors must be determined and the recorded peak areas multiplied by them.
The most accurate determination of the correction factors is obtained by analysing standard mixtures
of air and carbon tetrafluoride with sulphur hexafluoride.

Calibration mixtures may be prepared by dynamic mixing of main and impurity components *,

From the chromatograms of the standard mixtures the correction factors, f,;. and Jcr,, are
calculated for air and CF, relative to SFy, for which fip , = 1 can be set.

A very much simpler, although slightly less accurate method for determining the correction factors
involves injections of 1 ml samples of pure constituents into the chromatographic column under the
same analytical conditions. '

Mg
SF peak area = f, 7 ¢

X

- x component peak area

Mgy, = molecular mass of SFy = 146
M, = molecular mass of component x
(28.8 for air, 88 for CF,)

Thel following correction factors may be used for ro

Results

Obthin the area of eact I3 : ht.

Correct the measure levant

correction facto
The percent

b

SECTION ELEVEN — HYDROLYSABLE FLUORIDES

Principle

The gas is shaken in a large gas pipette with dilute sodium hydroxide solution. The fluoride ion
produced is determined colorimetrically with lanthanum alizarin complexone.

* The method described by J. C. Cage (Journal of Scientific Instruments 30 (1953) 25) is recommended. In this method a
small flow of the impurity is delivered at a known rate from a syringe, whose piston is driven by a synchronous motor
and suitable gear train, into a stream of SFg flowing at a known steady rate. The flow rates of the two streams are adjusted
to give the impurity concentration required.
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Appareillage

Pipette 2 gaz de capacité 1 | munie d’une tubulure fermée par une capsule.
Seringue hypodermique de capacité 10 ml.
Une soupape de mercure.

Spectrophotométre avec cellules de 2 cm et 4 cm.

Réactifs
a) bleu d’alizarine pour dosage de fluor (acide 3-amino méthylalizarine-NN-diacétique);
b) solution d’ammoniaque masse volumique 0,880 g/ml;
c) solution d acétate d ammoriarm & 20 7, Tasse/ votumes AN
d) acétate de sodium anhydre;
e) acide acétique glacial;
f) acétone;
g} oxyde de lanthane;
h) acide chlorhydrique, 0,1 N;
i) acide chlorhydrique, 2 M 17,2 ml d’acide ch
de Peau jusqu’a 100 mi;
/) fluorure de sodium;
k) solution de soude, 0,1 N;
1)  réactif complexe lanthane alizarine;

Dissoudre 0,048 g

Dissoudfe 2,210 g de fluorure de sodium séché j) dans 50 ml d’eau contenant 1 [mi de solution

desoude O; - Netdihrer & Havee-dePeaw-
Conserver dans un flacon de polyéthyléne.
solution normale de fluorure de sodium a 10 pg/ml de fluor;
Diluer 100 fois la solution mére de fluorure de sodium j) le jour méme.

Mode opératoire

Vider la pipette & gaz. Relier la source d’échantillon gazeux a un té dont 'un des bras est relié
une soupape de mercure. Ouvrir la vanne d’échantillonnage et régler un débit stationnaire de gaz a
travers le bouchon de mercure. Remplir ampoule échantillon en ouvrant progressivement le robinet
de sorte que le gaz entre dans 'ampoule, et surveiller que le mercure ne soit pas aspiré dans la pipette.

mique 1,18 g/ml) dilué avec

de bleu d’a izard 1 de solution d’ammoniaque|b) et 1 ml de

)i ; élques millilitres d’eau. Filtrer la solution & travers un petit

8 & de 250 ml contenant 8,2 g d’acétgte de sodium

A : q #) dissous dans le strict nécessaire d’eau] Laver le filtre

avec ung/petite ité Rean et ehsuits>ajouter dans le ballon 100 ml d’acétone, prpgressivement,
en agit@

anthane g) dans 2,5 ml d’acide chlorhydrique 2 M) en tiédissant pour
ofr 1a solution tidde i la solution aquéuse d’acétone dans le flacon et
’eau la solution obtenue. Agiter la solution 2 fond et lorsqulelle est froide,
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Apparatus
Gas pipette 1 | capacity with tubulure fitted with a serum cap.
Hypodermic syringe 10 ml capacity.
Mercury seal.

Spectrophotometer with 2 cm or 4 c¢m cells.

Reagents

a) alizarin fluorine blue (3-aminomethylalizarin-NN-diacetic acid);

b) ammonium hydroxide solution density 0.880 g/ml;
1 acelate. cnluh'nn’ ’)noo mqee/vr\]nmp; /—\

nhydrous sodium acetate;

lacial acetic acid;

cetone;

nthanum oxide;
vdrochloric acid, 0.1 N;
ydrochloric acid, 2 M dilute 17.2 ml of hydrochloz

ater

3 g/inl) to 100

odium fluoride;

odium hydroxide solution, 0.1 N;

nthanum-alizarin complexone reagent;

y 1th a\few millilitres of Water Filter thesElolution

ml with

b) and

ydrous
ash the
wirling.

g/ in 2.5 ml of 2 M hydrochloric acid i) warming gently to
aid dissolutio i arm olutlo with the aqueous acetone solution in the flask and djlate the
soluti i \MiX the solution thoroughly and when it is cool, adjust the] volume

to 25

Disselve2.210 g of dried sodium fluoride j) in 50 ml of water containing 1 ml of 0.1 N

sodium

hydroxide solution and dilute to 1 1 with water

Store in a polyethylene bottle.
n) standard sodium fluoride solution 10 ug Flml;
Dilute the stock sodium fluoride solution j)} 100 — fold daily as required.

Procedure

Evacuate the gas pipette. Connect the gas sample point with a T-piece one arm of which is

connected to a mercury seal. Open the sample valve and allow a steady flow of gas to bubble

through

the seal. Fill the sample bulb by cautiously opening the tap so that gas flows into the bulb, observing

the seal to ensure that no mercury is sucked into the pipette.
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La pipette est remplie quand le gaz barbote 4 nouveau librement dans le bouchon de mercure.
Déboucher la pipette et, par une rapide ouverture et fermeture du robinet, ajuster sa pression avec

Patmosphére. A I'aide de la seringue hypodermique, injecter 10 ml de la solution de
dans 'ampoule. Agiter pendant 1 min toutes les 5 min sur une durée de 1 h.

soude 0,1 N

Transférer la solution de Pampoule dans un petit becher muni d’un bec, en ajuster le pH & 5 avec
la solution d’acide chlorhydrique 0,1 N #) et transférer dans un flacon jaugé 100 ml. Ajouter 10 ml du
réactif complexe lanthane-alizarine /). Diluer jusqu’a la marque avec de I'eau, mélanger et laisser
reposer 30 min & P’abri de la lumiére directe. Mesurer la densité optique dans une cellule de 2 cm ou
4 c¢m 2 600 nm avec un témoin obtenu avec tous les réactifs y compris les 10 mlde la solution de

soude 0,1 N k).

Lire le taux de fluor d’aprés la courbe d’étalonnage. Il est conseillé /dg.\préparer une courbe

PRI P 2
@ CTAIOTITAZT 1T JOUL TIICTIT,

Préparation de la courbe d’étalonnage

bi-dessus.

Calcul des résultats

Calculer la concentration en

SECTION DOUZE — ACIDITE

0 ml, 0,5 ml,
avec la solu-
nuer comme

hasse d’acide

[Priricipe de 1a méthode

Les constituants acides ou produisant des dérivés acides dans I’échantillon sont absorbés par une
solution alcaline étalon et la base en excés titrée en retour avec une solution d’acide étalon.

I’acidité résultante est exprimée en HF.

Appareillage

39.1 Flacons laveurs

Type Drechsel, capacité 250 ml. Trois sont nécessaires, un avec un tube a gaz en verre fritté et deux

avec tube ouvert.
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The pipette is full when the gas again bubbles freely into the seal. Disconnect the pipette and
rapidly open and close the tap to equalize pressure to the atmosphere. Using the hypodermic, inject
10 ml O.1 N sodium hydroxide solution into the bulb. Shake for 1 min in every 5 min for a period
of 1 h.

Transfer the solution from the bulb to a small beaker, adjust to pH 5 with 0.1 N hydrochloric acid
solution ) and transfer to a 100 ml graduated flask. Add 10 ml lanthanum-alizarin complexone
reagent /). Dilute to the mark with water, mix and allow to stand for a 30 min away from direct light.
Measure the optical density in a 2 cm or 4 cm cell at 600 nm against a * blank > carried out upon
all the reagents including the 10 ml 0.1 N sodium hydroxide solution k).

Read the amount of fluorine from a calibration curve. It is advisable to prepare a fresh calibration
curve daily

36. Preparation of calibration curve

To 10 ml portions of 0.1 N sodium hydroxide solution k) add resp ct1v . , 1.5ml
and 2.0 ml portions of the 10 pg/ml standard fluoride solution n): 3 . hydro-
chlori¢ acid solution 4), transfer to 100 ml volumetric flasks ahd contihue\d €.

37. Calculation of result
Calgulate the amount of hydrolysableMluorided\as ppm (m? pass) of hydrofluoric acld (HF)

as follows:

(T\20000
~ P> 293
W 273 + ¢

ffuorides, in micrograms

where

Il

""UQE
Il
<

SECTION TWELVE — ACIDITY

38. Princiqle of’'metho

Acid and acid producing constituents in the sample are absorbed in standard alkali solution and
the excess alkali back-titrated with standard acid.

The resultant acidity is expressed as HF.

39. Apparatus

39.1 Gas wash bottles

Drechsel type, 250 ml capacity. Three of these are required, one fitted with a fritted glass gas
distributor and two with an open tube distributor.
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39.2 Microburette

Graduée a 0,01 ml.

39.3 Compteur a gaz

40.

Pour mesurer environ 10 1 ou plus d’hexafluorure de soufre gazeux avec une précision de 4 2%,

Réactifs

40.1 Solution indicatrice de violet de bromocresol

40.2

40.3

41.

Dissoudre 1 g de violet de bromocresol dans 100 ml d’éthan>l (2 957;). —~

Note. — D’un point de vue théorique, cet indicateur ne convient pas pour titrer 1 endant le violet

de bromocresol est préféré en pratique car:

a) le virage est trés facilement reconnu;

b) en général il n’est pas nécessaire de préserver la solution duontast avec Ka & ndant le titrage;
i i es poussée.

Solution étalon de soude 0,01 N

Ce réactif ne doit pas contenir de carbonat

Solution étalon d’acide sulfurique

Mode opératoire

ghdant 5 min dans un becher de 1 1, [puis refroidir
10 gouttes de violet de bromocresol] puis ajouter

Sude (0,01 N). Reboucher les flacons et garder I'yn des flacons

s.de barbotage comme lindique la figure 5, page 43, en mettant|en premier le

Le rolddu ffacon laveur a tube ouvert est de retenir toute projection venant du flacon a verrg fritté.

Purger la conduite d’échantillonnage avec du SFe, puis fermer la vanne a aiguille. Noter la lecture
au compteur i gaz. Relier le tube d’échantillonnage & la rampe et, en ajustant la vanne & aiguille,
faire passer le gaz dans la rampe 2 la vitesse d’environ 0,5 I/min pendant environ 20 min.

Notes I. — Un débit trop rapide peut entrainer des mousses. Le débit maximal utilisable doit &tre trouvé par I'expé-

rience; on suggére 0,5 1/min & titre d’indication.

2. — Un échantillon plus important, par exemple 50 I/min, doit &tre utilisé si I'on désire une meilleure précision.

Arréter le débit de gaz et noter la nouvelle lecture au compteur.

Déconnecter les flacons laveurs et titrer les solutions de chacun des trois flacons avec une solution
d’acide sulfurique (0,01 N).
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