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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15188:2019) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 305 ,Explosionsfahige
Atmosphédren — Explosionsschutz” erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN (Deutschland) gehalten wird.

Das zustdndige deutsche Normungsgremium ist der Arbeitsausschuss NA 095-02-09 AA ,Kenngrofien fiir
Staube, Gase und Dampfe” im DIN-Normenausschuss Sicherheitstechnische Grundsétze (NASG).

Um Zweifelsfille in der Ubersetzung auszuschlieflen, ist die englische Originalfassung beigefiigt. Die
Nutzungsbedingungen fiir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermafien auch fiir den
englischen Text.

Anderungen

Gegeniiber DIN EN 15188:2007-11 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) im Anwendungsbereich wurde eine Einschrankung aufgenommen, dass das in der Norm beschriebene
Priifverfahren nicht fiir Mixturen mit festen oder fliissigen Oxidanten gilt;

b) in Abschnitt 3 wurden Definitionen fiir Schiittdichte, Staub und Granulat aufgenommen;
c) Anforderungen an Probenkoérbe und Ofen (Abschnitt 3) wurden genauer festgelegt;

d) das Priifverfahren und die Auswertung der Priifungen wurde tiberarbeitet;

e) Abschnitt 7 ,Genauigkeit” wurde eingefiigt;

f)  Anhang A ,Auswertung der experimentellen Ergebnisse von Selbstentziindungstemperaturen“ wurde
gestrichen;

g) AnhangC ,Extrapolation auf Temperaturen oder interessierende Volumina durch numerische Lésung
der Fourier-Gleichung” komplett {iberarbeitet;

h) Anhdnge A ,Theoretische Grundlagen zu Bestimmungen und Hochrechnungen®, B ,Hochrechnung der
Induktionszeiten“, D ,Alternatives Verfahren zur adiabatischen Durchfiihrung von Tests und
Interpretation der Ergebnisse, E ,Sicherheitsvorkehrungen” und F ,Wesentliche Anderungen zwischen
dieser europdischen Norm und EN 15188:2007" eingefiigt;

i) redaktionelle Uberarbeitung.
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Europaisches Vorwort

Dieses Dokument (prEN 15188:2019) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 305 ,Explosionsfahige
Atmosphdren — Explosionsschutz” erarbeitet, dessen Sekretariat von DIN gehalten wird.

Dieses Dokument ist derzeit zur CEN-Umfrage vorgelegt.

Dieses Dokument wird EN 15188:2007 ersetzen.

Dieses Dokument wurde im Rahmen eines Normungsauftrages erarbeitet, den die Europaische Kommission
und die Europdische Freihandelszone CEN erteilt haben, und unterstiitzt grundlegende Anforderungen der

EU-Richtlinie 2014/34/EU.

Zum Zusammenhang mit EU-Richtlinie 2014/34/EU siehe informativen AnhangZA, der Bestandteil dieses
Dokuments ist.
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Einleitung

Das Selbstentziindungsverhalten von Stdauben und Schiittglitern und deren Gemischen hangt sowohl von
deren chemischer Zusammensetzung als auch von den dazu in Beziehung stehenden Stoffeigenschaften ab.

Es hangt auflerdem von der Grofde und der Geometrie der Schiittung sowie von der Umgebungstemperatur
ab.

Der Grund fiir die Selbsterhitzung (oder moglicherweise die Selbstentziindung) ist, dass — schon bei
gewohnlichen Temperaturen — die Oberflichenmolekiile brennbarer Staubpartikeln oder Schiittgiiter
exotherme Reaktionen mit der Luft oder anderen oxidierenden Atmosphiren eingehen, die sich in den
Hohlraumen zwischen den Partikeln befinden. Die dabei freigesetzte Warme wird einen Temperaturanstieg
des reaktionsfahigen Systems bewirken. Dadurch wird die Reaktion von weiteren Molekiilen mit Sauerstoff
beschleunigt usw. Die Warmebilanz zwischen der im Innern der Schiittung produzierten Warme (bestimmt
von der Anzahl an reaktionsfahigen Oberflachenmolekiilen und deren Oberfldche sowie von der spezifischen
Warmeproduktionsrate) und dem Warmeverlust an die Umgebung (bestimmt von der Warmeleitfahigkeit
und der Grofde der Schiittung, vom Warmelibergangskoeffizienten an deren dufierer Oberflache und von der
Grofde dieser Oberfliche) entscheidet dariliber, ob ein stationdrer Temperaturzustand bei leicht hoherem
Temperaturniveau erreicht wird (die Rate der Warmeverluste ist dann grofier als die Rate der produzierten
Warmemengen) oder ob die Temperaturen in der Schiittung weiter bis zur Selbstentziindung des Staubes
ansteigen (in diesem Fall ist die Rate der Warmeentwicklung dann grofder als die Rate der Warmeverluste).

Die experimentelle Grundlage fiir die Beschreibung des Selbstentziindungsverhaltens eines gegebenen
Staubes oder Schiittguts ist die Bestimmung der Selbstentziindungstemperaturen (Tg;) unterschiedlich
grofder Schiittvolumina durch isoperibole Warmlagerungsexperimente (Lagerung bei konstanten
Ofentemperaturen) in kommerziell erhiltlichen Ofen. Die auf diese Weise erhaltenen Ergebnisse geben die
Abhangigkeit der Selbstentzlindungstemperaturen vom Volumen der Schiittung wieder.

Verschiedene Bewertungsverfahren — beschrieben in Anhang A — ermdglichen die Interpolation und
Extrapolation zur Bestimmung des Selbstentziindungsverhaltens von Ablagerungen unterschiedlicher Grofie
und unterschiedlicher geometrischer Schiittgutformen. Das primdre Verfahren ist die Bewertung basierend

auf der thermischen Theorie der Warmeexplosion von Frank-Kamenetskii (Anhang A.2) und Thomas
(Abschnitt A.3).

Labor-Ringversuche haben ergeben, dass es erforderlich ist, die vorgeschriebenen Priifbedingungen
sicherzustellen, z. B. durch Anbringen eines Drahtmaschenkifigs in dem Ofen, der die Staubproben und
Thermoelemente umgibt. Auf diese Weise lasst sich die Streuung der Ergebnisse verringern. Wenn auf Basis
geeigneter thermoanalytischer Messverfahren (adiabate, isotherme oder dynamische Experimente) ein
verldssliches formalkinetisches Modell abgeleitet werden kann, das die Warmeproduktion der Substanz als
Funktion der Temperatur beschreibt, kann die Volumenabhingigkeit der Selbstentziindungstemperatur
nach den im Anhang A beschriebenen Verfahren berechnet werden.
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1 Anwendungsbereich

Dieses Dokument legt Priif- und Auswerteverfahren zur Bestimmung der Selbstentziindungstemperaturen
(Tg;) brennbarer Stdube oder Schiittgiiter als Funktion des Schiittvolumens fest. Das geschieht durch
Warmlagerungsuntersuchungen in Ofen bei konstanter Ofentemperatur. Das spezifische Priifverfahren ist

auf jeden Feststoff anwendbar, fiir den die Theorie der Warmeexplosion nach Anhang A.2 gilt (d. h. nicht
begrenzt auf ausschlief3lich oxidativ instabile Stoffe).

Die spezifische Priifung ist auf jeden Staub oder jedes Schiittgut anwendbar, das primar mit Luftsauerstoff
reagiert. Aus Sicherheitsgriinden darf diese Priifung nicht mit Stoffen durchgefithrt werden, die mit
festen/fliissigen Oxidantien gemischt sind (z.B. Schieffpulver, Thermit, mit fliissigem Sauerstoff
impragniertes Holz) oder mit Stoffen, bei denen heftige nicht oxidative Reaktionen entstehen konnten (z. B.
Peroxide, Explosivstoffe). Jedoch diirfen im Einzelfall einige Arten von Stoffen gepriift werden, bei denen
nicht oxidative Reaktionen entstehen koénnen (z.B. nicht heftige exotherme Zersetzungsreaktionen),
vorausgesetzt, dass zusatzliche Sicherheitsvorkehrungen getroffen werden. Bei Zweifeln iiber Gefahren

aufgrund der Eigenschaften des zu untersuchenden Stoffes (z. B. ob er toxisch oder explosiv ist), sollte der
Rat eines Experten eingeholt werden.

Dieses Dokument gilt nicht fiir die Entziindung von Staubablagerungen oder Feststoffansammlungen unter
beliifteten Bedingungen (wie z. B. in einem Flief3bett-Trockner).

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieRlich aller Anderungen).

EN 1127-1, Explosionsfihige Atmosphdren — Explosionsschutz — Teil 1: Grundlagen und Methodik

EN 13237, Explosionsgefihrdete Bereiche — Begriffe fiir Gerdte und Schutzsysteme zur Verwendung in
explosionsgefihrdeten Bereichen

3 Begriffe

Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach EN 13237, EN 1127-1 und die folgenden
Begriffe.

3.1

Selbstentziindungstemperatur

Tsi

hochste Temperatur, bei der ein gegebenes Staubvolumen gerade noch nicht entziindet wird
Anmerkung Die Selbstentziindungstemperatur wird in °C angegeben.

3.2

Ofentemperatur

arithmetischer Mittelwert der Messwerte von zwei Thermoelementen, die beide frei in einem Ofen in einem
Abstand von 5 cm zur Staubprobe eingebaut sind

Anmerkung Die Ofentemperatur wird in °C angegeben.

3.3
Probentemperatur
Temperatur, die in der Mitte der Staubprobe mit einem Thermoelement gemessen wird

Anmerkung Die Probentemperatur wird in °C angegeben.
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3.4
Induktionszeit

zeitlicher Abstand zwischen dem Erreichen der Lagerungstemperatur und einer Entziindung (definiert
durch den Wendepunkt, siehe Bild 3, Fall C)

Anmerkung Die Induktionszeit wird in h angegeben.

3.5

Entziindung
Einleiten der Verbrennung

[EN ISO 19353:2016, 3.20]

3.6
Schiittdichte
Masse der Probe geteilt durch das bestimmte Volumen des Korbs

3.7
Staub
fein zerteilte Feststoffteilchen mit einer Nenngrofde von bis zu 500 um

3.8
Granulat
diskrete Teilchen, die grofier sind als 500 um

4 Untersuchungsapparatur
4.1 Probenkorbe

Die Proben miissen locker in unterschiedlich grofde Kérbe aus Drahtnetzgewebe gefiillt werden. Die Korbe
miissen oben offen und am Boden geschlossen sein. Sie miissen aus zwei Schichten eines engmaschigen
Drahtnetzgewebes z. B. aus nicht rostendem Stahl bestehen. Die Maschenweite des inneren Probenbehalters
muss so gewahlt werden, dass der Staub nicht durch die Maschen hindurchfallen kann, aber die Diffusion der
Ofenluft in das Innere der Staubprobe nicht behindert wird (z. B. Maschenweite von 0,05 mm). Der dufdere
Korb sollte aus einem grofdmaschigeren Drahtnetz bestehen (z. B. Maschenweite von 0,5 mm). Der dufere
Korb definiert das Probenvolumen; deshalb sollte der der innere Korb darin fest sitzen, damit er sich beim

Einbringen nicht verdrehen kann. Die empfohlenen Formen der Drahtnetzkdrbe sind ein Wiirfel oder ein
Zylinder mit einem Verhaltnis von Hohe zu Durchmesser von 1.

Damit eine Abschitzung des Selbstentziindungsverhaltens von grofderen Staubablagerungen in einem

grofderen Mafdstab als dem des Labormafdstabs durch Extrapolation mdoglich ist, miissen fiir diese Versuche
mindestens vier Drahtnetzkorbe unterschiedlichen Volumens verwendet werden.

Normalerweise sollte das kleinste Volumen im Bereich von 100 cm3 liegen und das grofte Volumen sollte

nicht kleiner als etwa 1000 cm3 sein. Das Volumenverhiltnis der Kérbe sollte etwa 1:1,7:5:8 sein; z. B.
Wiirfel mit einer Kantenldnge von 5 cm, 6 cm, 8,5 cm und 10 cm.

ANMERKUNG 1 Grofdere Korbe sind akzeptabel, wenn ausreichend Material vorhanden ist.

Steht nur eine begrenzte Menge an Probenmaterial zur Verfiigung, diirfen auch kleinere Korbe benutzt
werden.

ANMERKUNG 2 Zum Zweck des Vergleichs von Produkten hinsichtlich ihres Selbstentziindungsverhaltens in Geraten
oder Apparaturen, bei denen die Grofde der Staubschiittungen konstruktionsbedingt begrenzt ist, reicht haufig fir die

Bestimmung der Selbstentziindungstemperatur ein Korb von 400 cm3 oder 1 000 cm3 aus.

Das Volumen der Probenkdrbe muss durch die Verwendung eines geeigneten Schiittguts mit ausreichend
kleinen Teilchen in Kugelform und mit glatter Oberflache und einer bekannten und stabilen Schiittdichte
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bestehen, z.B. Glaskiigelchen mit einem Durchmesser von etwa 0,3 mm. Die Korbe werden mit dem
geeigneten Schiittgut befiillt; liberschiissiges Schiittgut muss vom oberen Rand entfernt werden. Der Korb

wird vor und nach der Befiillung gewogen. Das Volumen ergibt sich aus dem Gewicht des eingefiillten
Schuttguts mit bekannter Schiittdichte (mittlerer Wert aus mindestens zwei Messungen).

4.2 Ofen- und Priifbedingungen

Es konnen kommerziell verfiighare Ofen (natiirliche und erzwungene Konvektion) verwendet werden. Sie
miissen im unteren Bereich {iber eine Lufteintrittséffnung und im oberen Bereich iiber eine
Luftaustritts6ffnung verfiigen und sollten im Temperaturbereich von 35 °C bis 300 °C regelbar sein. Nach
Erreichen der Priiftemperatur muss die Ofentemperatur im Bereich von +1 K konstant sein.

Das die Probe umgebende Temperaturfeld darf maximale Raumtemperaturdifferenzen von 4 K bei einer
Ofentemperatur von 120 °C aufweisen. Um die Differenzen zu bestimmen, muss die Temperatur an 6 Seiten
eines 10 cm groflen Probenwtlirfels in einem Abstand von 5 cm gemessen werden. Diese Messung muss nach
der Installation der Einrichtung durchgefiihrt werden und wenn die Einrichtung (einschlieilich
Warmlagerungsofen) gedndert wird. Die Messung muss einmal pro Jahr wiederholt werden.

Um diese Bedingungen zu erreichen, muss in dem Ofen ein Drahtmaschenkafig angebracht werden. Der
Mindestabstand zwischen Kafig und Ofenwdnden muss 5 cm betragen. Der Kéfig besteht aus Drahtmaschen
mit einer Maschenweite von z. B. 0,5 mm. Der Kifig muss iiber eine Vordertiir und eine Probenhalterung
verfligen, siehe Bild 1. Die Probenkorbe miissen frei im Ofen hdngen. Zuséitzliche Metallplatten (Dicke von
0,25 mm bis 0,5 mm) konnen auf halber Hohe und an der Oberseite angebracht werden, um die Probe vor
Strahlung zu schiitzen. Die Breite der Platten muss so gewahlt werden, dass der grofite in dem Kifig
hingende Probenkorb abgedeckt ist.

Zum Messen der Ofentemperatur missen zwei Thermoelemente an gegeniiberliegenden Seiten in einem
Abstand von 5 cm zur Probe angebracht werden. Die Thermoelemente miissen im Falle von Probenkorben
unterschiedlicher Grofien neu positioniert werden. Der Mindestabstand zwischen den Thermoelementen
und der Wand des Kafigs betragt 2,5 cm, siehe Bild 2.

Legende
1  Vordertiir

ol

Thermoelemente zur Messung der Ofentemperatur
Metalplatten (optional) 6  Thermoelemente zur Messung der Probentemperatur

~

2
3 Drahtmaschen Drahtnetzbehdlter mit Staubprobe
4

Probenhalter
Bild 1 — Im Ofen anzubringender Drahtmaschenkaifig
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50 £ 2 mm R+ 2 mm

- - - -

min. 25mm man. 25mm

Bild 2 — Position der Probe und der Thermoelemeﬁte

Alternative Priifanordnungen koénnen verwendet werden, um die festgelegten Priifbedingungen zu
erreichen.

4.3 Thermoelemente

Zum Messen der Probentemperatur und zum Messen der Ofentemperatur werden ummantelte
Thermoelemente mit einem Aufiendurchmesser von z. B. 1 mm empfohlen.

4.4 Einrichtung fiir die Temperaturaufzeichnung

Zum Aufzeichnen der Thermoelement-Messungen darf eine geeignete Datenerfassungseinrichtung benutzt
werden.

5 Vorbereitung der Staubproben
Fiir praxisbezogene Untersuchungen sollte eine reprasentative Probe verwendet werden (die unter den
Betriebsbedingungen des Prozesses erzeugt wurde). Die Eigenschaften der Probe sind im Prifbericht

festzuhalten.

Die Schiittdichte der Probe sollte an die entsprechenden praktischen Bedingungen (falls bekannt) angepasst
werden.

Die Schiittdichte muss in den Korben bestimmt werden und darf nicht stirker als +2 % in den Priifreihen
variieren.
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6 Untersuchungsverfahren

6.1 Experimentelles Vorgehen

Der Priifkorb muss mit der Staubprobe mit sich gelegter Schiittdichte befiillt werden. Uberschiissiger Staub
muss vom oberen Rand entfernt werden. Es muss durch Wiagen gepriift werden, ob die sich gelegte
Schiittdichte mit einer Genauigkeit von+2 % erreicht wurde. Der Korb wird in der Mitte des Ofens
positioniert (siehe Bild 1), der auf die Priiftemperatur vorgewarmt wurde.

ANMERKUNG Es ist auch mdglich, den Ofen in der Mitte des kalten Ofens zu positionieren, wenn die
Ziel-Ofentemperatur innerhalb von 30 min erreicht wird und stabil bleibt.

Das Thermoelement zum Messen der Probentemperatur ist mit seiner Lotstelle direkt in der Mitte des
Probenvolumens anzuordnen. Die Lotstellen von zwei zusdtzlichen Thermoelementen sind auf jeweils
gegeniiber liegenden Seiten frei im Luftraum zu installieren, und zwar in einem Abstand von 5 cm zur Probe
(siehe Bild 2). Diese beiden Thermoelemente werden verwendet, um die Ofentemperatur zu messen, die —
unter kritischen Temperaturbedingungen — der Tg entspricht. Die Temperaturen dieser drei Thermo-

elemente sind wahrend dieser Zeit kontinuierlich aufzuzeichnen.

Falls sich die Probe entziindet, kann sich die Ofentemperatur aufgrund der von der brennenden Probe
abgegebenen Waiarme erhoéhen. Um Fehlinterpretationen zu verhindern muss die Temperatur am
Ubergangspunkt (Punkt, an dem die Temperatur der Probe erstmals die Ofentemperatur erreicht und dieser
entspricht) zur Bewertung der Priifung gemessen werden.

Die Temperaturdifferenz zwischen den beiden Thermoelementen, mit denen die Ofentemperatur gemessen
wird, darf 2 K nicht iibersteigen. Wenn eine hohere Temperaturdifferenz zu beobachten ist, miissen die
Kalibrierung der Thermoelemente und, falls erforderlich, die Raumtemperaturdifferenzen um die Probe
gepriift werden.

Die Lufteintritts- und Luftaustrittséffnungen des Ofens miissen wahrend des Versuchs offen bleiben, damit
Frischluft in den Ofen gelangen kann und die Verbrennungsgase den Ofen verlassen koénnen. Es ist eine
ausreichende Anzahl an Warmlagerungsversuchen — jeweils mit einer frischen Staubprobe —
vorzunehmen, um die hochste Ofentemperatur zu bestimmen, bei der keine Entziindung erfolgt, und
desgleichen die niedrigste Ofentemperatur, bei der sich die Staubprobe bei dem jeweils gewdhlten
Probenvolumen entziindet. Gewohnlich kann die Priifung abgebrochen werden, wenn die Temperatur in der
Probe fallt (siehe Fall B in Bild 3) oder falls eine Situation wie beim Fall C in Bild 3 auftritt. Besonderheiten
bei der Priifung (z. B. Entstehung von Gasen, physikalische Veranderungen der Probe) und der Masseverlust
der Proben miissen aufgezeichnet werden.

Bild 3 ist eine idealisierte Darstellung. In bestimmten Fallen wird die Kurve vom Typ B, nachdem der
Temperaturabfall aufgetreten war, von einem steilen Anstieg der Probentemperatur abgelost. Es ist zu
beachten, dass dieser Anstieg nach betrdchtlich langen Zeitspannen auftreten kann. In derartigen Fallen
miissen solche Kurven, die dann vom Typ B abweichen, als Kurven des Types C bewertet werden. Diese
Situation kann auch bei Kurven vom Typ A auftreten.

Documents
10 Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN 15188:2019-05


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15188-2019-05
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-15188-2019-05

- Entwurf - E DIN EN 15188:2019-05
prEN 15188:2019 (D)

Legende

9  Temperatur der Umgebung (bei Priifungen ist das die Ofentemperatur)
t  Dauer des Versuchs

P Wendepunkt

t;  Induktionszeit (Kurve C)

Bild 3 — Idealisierte Temperaturverliufe iiber Zeit in Staubproben desselben Volumens bei
Warmlagerungstemperaturen 9, bis 9.

6.2 Auswertung der Experimente

Bild 3 zeigt Abtragungen idealisierter Kurven der Probentemperatur tber der Zeit, die aus drei
Warmlagerungsversuchen des gleichen Volumens und des gleichen Staubes stammen, sich aber in den
Ofentemperaturen unterscheiden. Die gestrichelten waagerechten Linien sind die Ofentemperaturen
(94 bis I¢) der jeweiligen Warmlagerungsversuche (A, B und C).

Wird bei Temperaturen deutlich unterhalb der Tg gearbeitet, dann nahert sich die Probentemperatur
asymptotisch der Ofentemperatur an (Kurve A).

Bei hoheren Ofentemperaturen treten in der Staubschiittung merkliche Reaktionen mit Sauerstoff auf. Die
Probentemperaturen kénnen dann voriibergehend hoher sein als die Ofentemperaturen. Damit kiindigt sich
der Beginn eines Selbsterhitzungsprozesses an (Kurve B), ohne dass die Probe sich selbst entziindet.

Bei dem Versuch hat eine Entziindung stattgefunden, wenn eines von zwei Kriterien erfillt ist:

a) wenn die gemessene Temperatur-Zeit-Kurve in der Mitte der Probe wihrend der Aufwarmphase einen
Wendepunkt aufweist und dies liber der Ofentemperatur auftritt;

oder
b) wenn die Temperatur in der Mitte der Probe mindestens um 60 K {iber die Ofentemperatur ansteigt.

Kurve B bezieht sich auf eine Ofentemperatur Jg, die geringfiigig unterhalb der Tg; liegt. In ihrem Maximum

libersteigt die Probentemperatur die Ofentemperatur um einen Betrag AY (weniger als 60 K). Danach sinkt
die Probentemperatur (wieder) auf die Ofentemperatur ab.
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Kurve C bezieht sich auf die Ofentemperatur 9, einen Wert knapp oberhalb der Tg;. Die Warmeentwicklung

in der Probe hat nun einen Punkt erreicht, ab dem sie kontinuierlich den Warmeverlust (durch
Warmeleitung, Konvektion und Strahlung) ubertrifft. Jetzt konnen sich keine stationdren Zustdnde mehr
einstellen. Nach einer Induktionszeit steigt die Temperatur in der Probe sehr schnell an, bis die
Selbstentziindung eintritt.

Die Selbstentziindungstemperatur liegt zwischen den Ofentemperaturen der Kurve B und Kurve C.

Die Auswahl der Warmlagerungstemperaturen fiir die entscheidenden beiden letzten Versuche muss so
erfolgen, dass die Ofentemperaturen des Versuchs, bei dem gerade Entziindung eintritt (Kurve C), und
desjenigen Versuchs, der noch keine Entziindung zeigt (Kurve B), sich um nicht mehr als 2 K voneinander
unterscheiden. Der entscheidende Versuch, bei dem keine Entziindung entsteht, muss wiederholt werden.
Die Tg ist die hochste Ofentemperatur, bei der ein gegebenes Staubvolumen gerade noch nicht entziindet

wurde.

Neben den Temperaturaufzeichnungen sollte bei jedem Versuch auch der Zeitraum zwischen der
Positionierung der Probe im Ofen und dem Erreichen der Lagerungstemperatur sowie die gesamte
Lagerungsdauer aufgezeichnet werden. Auflerdem sollte der Zeitraum zwischen dem Erreichen der
Lagerungstemperatur und der Entziindung (Induktionszeit, FallC), d.h. dem Erreichen der
Maximaltemperatur (Fall B), aufgezeichnet werden.

Unterschiedliche Verfahren ermoglichen die Extrapolation der Laborversuchsergebnisse auf grofiere
Lagerungsvolumina, siehe Anhang A. Das Primarverfahren ist die Bewertung basierend auf der Theorie der
Warmeexplosion nach Frank Kamenetskii (Anhang A.2) oder Thomas (AnhangA.3). Diese Verfahren
erlauben zudem die Ableitung reaktionskinetischer Daten des Selbstentziindungsprozesses.

In Anhang A.5 wird ein vereinfachtes, empirisches Verfahren beschrieben (Pseudo-Arrhenius-Plot).

Die Ergebnisse dieser Priiffungen sind in einer Tabelle zu dokumentieren, in der die untersuchten
Probenvolumina, die entsprechenden Tg-Werte und die Induktionszeiten einander gegentiberzustellen sind.

Aufierdem sind die Ergebnisse in Diagrammen, wie Bild A.1 und Bild A.2, graphisch darzustellen.
6.3 Kalibrierung der Thermoelemente

Die Kalibrierung der gesamten Messkette (Thermoelemente, Kompensationskabel, A/D-Konverter,
Datenerfassungssystem) muss in Abstdnden nach intern festgelegten Regeln, jedoch mindestens jdhrlich
vorgenommen werden.

7 Untersuchungsbericht

Der Untersuchungsbericht muss mindestens folgende Angaben enthalten:

a) Verweis auf dieses Dokument (prEN 15188:201x);

b) Name und Anschrift der Institution, bei der die Untersuchungen vorgenommen wurden;
c) Name und Anschrift des Kunden;

d) Charakterisierung der Probe:

1) Probenbeschreibung (einschlief3lich Korngréfienverteilung und Feuchtigkeitsgehalt, falls bekannt);
2) Name oder chemische Zusammensetzung der Probe;
3) Schiittdichte;

4) Probenvorbereitung (falls erforderlich, z. B. fiir den Vergleich unterschiedlicher Stdube);
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e) jegliche Veranderungen des Priifaufbaus oder des Priifablaufs, wie sie in diesem Dokument festgelegt
sind, samt den Griinden fiir die Abweichungen, sowie alle weiteren fiir besondere Priifungen
notwendigen Informationen;

f) Eingangsdatum der Probe und Datum der Untersuchungen;

g) Besonderheiten wahrend der Untersuchung (z. B. Entwicklung von Gasen, physikalische Verdnderungen
der Probe);

h) Untersuchungsergebnisse, dargestellt als Tabelle der gepriiften Volumina zusammen mit den
entsprechenden Tg-Werten und Induktionszeiten; falls eine Extrapolation durchgefiihrt wird,

Diagramme entsprechend Anhang A.2/A.3 (Bild A.1) oder Anhang A.5 (Bild A.2)

i) Unterschrift der verantwortlichen Person und Datum

j)  Erkldrung, dass sich die Ergebnisse ausschliefdlich auf die in Empfang genommenen und untersuchten
Proben beziehen.

8 Prazision
8.1 Allgemeines

Die Messunsicherheit der Tg;, die durch Extrapolation Uextrapolation (Verfahren: Pseudo-Arrhenius-Dia-

gramm, Anhang A.5) berechnet wurde, wurde auf Grundlage der in den Labor-Ringversuchen 2010-2011 0
und 2015-2016 0 erhaltenen Vergleichprazision s.d. Sy bestimmt. Die in Labor-Ringversuchen erhaltene

Vergleichprézision s.d. Sy ist eine giiltige Grundlage fiir die Messunsicherheitsschatzung 0 und 0.

In diesem Verfahren wird ein Erweiterungsfaktor k= 2 auf Basis des Vertrauensniveaus von 95,45 %
verwendet, um die erweiterte Messunsicherheit U auszudriicken.

Die Angabe des Erweiterungsfaktors k im LaborversuchsberichtO ist verpflichtend. Der Erweiterungs-
faktor k und das entsprechende Vertrauensniveau sind fiir Sicherheitsexperten und dementsprechend auch
fir die korrekte Entscheidung beziiglich geeigneter Sicherheitsmafinahmen von grofer Bedeutung und
dirfen von k=2 abhdngig von den echten Betriebsbedingungen und Erfordernissen von technischen
Anwendungen abweichen.

8.2 Extrapolation der Ergebnisse

Wenn die Extrapolation auf dem Pseudo-Arrhenius-Modell (Anhang A.5) basiert, sind die berechneten Werte
von Tg grundsatzlich von der Messunsicherheit des Laboratoriums und dessen Extrapolation

(lTSI calc U

- extrapolation’) betroffen.

Dabei gibt U, die Unsicherheit von Tg; berechnet durch Extrapolation an

xtrapolation

U

extrapolation = k - ‘Vergleichprazision s.d. Sp (abhdngig vom Lagerungsvolumen)

Die Vergleichprazision in Bezug auf die Unsicherheit der Extrapolation von Tg hangt vom

Volumen/Oberflachen-Verhédltnis der Ablagerung ab. Durch einen Erweiterungsfaktor k= 2 ergibt sich eine
entsprechende funktionale Gleichung:

14 V\\
Unstrapotation = 2 (4,451 + 1,472 X log (Z> — 0,273 % (log (Z)) ) [oc] (1)
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Dabei wird log (E) mit Vin m3 und A in m? berechnet. Gleichung (7.1) gilt fiir Volumina zwischen 1 dm3 und
1000 m3.

In Tabelle2 sind die Unsicherheiten der Extrapolation aus den Labor-Ringversuchen in den Jahren
2010-2011 und 2015-2016 fiir sieben unterschiedliche Volumina (Wiirfel) aufgefiihrt.

Tabelle 1 — Unsicherheit von T fiir (k = 2) von sieben Volumina

Lagerungsvolumen (Wiirfel) Unsicherheit der extrapolierten Tg; Uy rapolation
(k=2)
[m3] [°C]
0,45 6,0
1 6,5
3 7,1
27 8,2
100 8,8
500 9,4
1000 9,7

8.3 Versuch mit einzelnem Korb (10-cm-Korb)

Wenn nur der 10-cm-Korb (Wiirfel mit Nennvolumen von 1dm3) gepriift wird, ist die Prizision der
bestimmten Tyg fiir ein Lagerungsvolumen von 1 dm?3 folgende:

Tabelle 2 — Vergleichprazision s.d. und Messunsicherheit (k = 2) fiir einen Versuch mit einzelnem
Korb (10-cm-Wiirfel)

Lagerungsvolumen (Wiirfel) Vergleichprizision s.d. Sg Messunsicherheit U (k= 2)
[m3] [°c] [°c]
0,001 1,0 2,0
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Anhang A
(normativ)

Theoretische Grundlage fiir die Bestimmungen und Extrapolationen

A.1 Einleitung

Fir die Auswertung der Ergebnisse der experimentellen Bestimmung von Selbstentziindungstemperaturen
stehen mehrere Verfahren zur Verfiigung, die sich durch ihren mathematischen Hintergrund unterscheiden.

A.2 Verfahren, die auf der Theorie der Warmeexplosion beruhen

Die Theorie der Warmeexplosion basiert auf dem Warmegleichgewicht zwischen der Erzeugungsrate durch
einen Korper, der exotherme Reaktionen durchlaufen kann und der Verlustrate dieser Warme an die
Umgebung. Die Theorie besagt, dass es kritische Temperatur- und Grofdenbedingungen gibt, unter denen
sich ein Kérper bis zu einem Grenzwert selbst erwidrmen kann. Uber dieser kritischen Bedingung erwirmt

sich der Korper bis zur Selbstentziindung oder Wairmeexplosion. Diese Vorhersage entspricht den
Beobachtungen in Versuchen und im echten Leben.

Die Warmeverlustrate hingt von der Form und Grofle des Korpers, den physischen Eigenschaften des
Korpers und der Umgebungstemperatur sowie von der Luftstromung in der Umgebung ab. Die
Warmeerzeugungsrate hdangt von der Exothermie der Reaktion und moéglicherweise der Luftdiffusion in der
Probe fiir oxidative Reaktionen ab.

Die Standardform der Theorie der Warmeexplosion, die auf Festkorper und Staubschiittungen angewendet
ist, ist die Version nach Frank Kamenetskii [1]. Diese geht von einem unendlichen
Warmetransferkoeffizienten im Grenzbereich aus, sodass der Widerstand gegeniiber Warmeiibertragung
innerhalb des Korpers leitfahig ist. Die in dieser Theorie definierte Selbstentziindungstemperatur (Tg;) ist
jene in der Umgebung. Nach dieser Theorie ist ein Zusammenhang zwischen einer charakteristischen Lange
der Staubprobe rund deren Tg; durch folgende Gleichung gegeben:

S5.. T2 H, E E
n _cr'st =In (u_a ko) __a (Al)
T2 A R RTy;
Dabei ist
0.. der kritische Frank-Kamenetskii-Parameter;

cr

r  die charakteristische Lange der Staubprobe (Wiirfel: halbe Kantenldnge, Zylinder: Radius);
H, der Brennwert;
ko der Praexponentialfaktor;
R die universelle Gaskonstante;
Tg; die Selbstentziindungstemperatur;
p  die Schiittdichte;
die Warmeleitfahigkeit;

E_ die scheinbare Aktivierungsenergie.
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Der kritische Frank-Kamenetskii-Parameter 6. hangt von der geometrischen Form der Staubprobe ab.

Einige Werte fiir mehrere Formen sind in Tabelle A.1 aufgefiihrt. Fiir experimentelle Bestimmungen sind der
Wiirfel und der aquidistante Zylinder die relevanten Formen. Kritische Parameter fiir andere Formen mit
Rotationssymmetrie sind in der Literatur zu finden, wie z.B. BowesO fiir die meisten Formen von
praktischem Interesse und Boddington fiir eine Reihe anderer Formen.

Tabelle A.1 — Kritischer Frank-Kamenetskii-Parameter 6., verschiedener einfacher geometrischer

Formen
Geometrie der Schiittung Kritischer Frank-
Kamenetskii-Parameter 6.,
(Bi = )2
Kugel 3,32
Zylinder
2,76
(d=h)
Wiirfel 2,52
Endloszylinder
2,00
(h — )
Endlose ebene
Schicht 0,88
(d > )
a  Biistdie Biot-Zahl, siehe Gleichung (A.4).

Gleichung (A.1) stellt eine lineare Beziehung zwischen dem Ausdruck In (6cr-TSIz/r2) und dem Reziprokwert
der Tg; mit dem Ausdruck (E,/R) als Steigung dar. Ein Beispiel findet man im sogenannten
Arrhenius-Diagramm in Bild A.1.

Unter der Voraussetzung, dass alle in Gleichung (A.1) enthaltenen Konstanten bekannt sind, ermdglicht diese
Gleichung, iterativ den unbekannten Tg-Wert fiir jeden r-Wert oder umgekehrt vorherzusagen. Dies kann
auch graphisch unter Verwendung eines Arrhenius-Diagramms durchgefiihrt werden, ohne alle Parameter
zu kennen. Die Steigung des Arrhenius-Diagramms kann verwendet werden, um eine Schitzung der
effektiven Aktivierungsenergie bereitzustellen, die in anderen Modelformen wie in Anhang C beschrieben

verwendet werden darf.
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Y1 Y2

280 200 150 100 70 g0 °C
25

1 cm?

10 em?
20 100 cm?
W\\ 1 cdim?

\\ 10 emd
15 4 \ 100 ¢m?
i

'\ TITIj

e 10 m?

— 130 md?
10 - q\.x
1000 m?
I I
0,002 0,003
X
Legende
Y1 Tg /1K? X reziproke Selbstentziindungstemperatur,
n Cl"ﬁ TSI/lK
r2/1m
Y2 V= Volumen (Wiirfel) Ocr Frank-Kamenetskii-Parameter aus Tabelle A1l

Bild A.1 — Arrhenius-Diagramm von Selbstentziindungstemperaturen —
Frank-Kamenetskii-Bedingung (Bi = «)

A.3 Modifikation der Theorie um realistische Grenzbedingungen

Wie von Frank-Kamenetskii [1] eingehend dargelegt wurde, beruht sein Losungsweg auf der Annahme eines
unendlich grofden Warmeiibergangskoeffizienten an der Grenzfliche zwischen der Staubprobe und deren
Umgebung. Das gilt jedoch nur fiir sehr grofde Proben. Ein realistischerer Losungsweg wurde von Thomas [2]
vorgeschlagen, indem er fiir endliche Werte des Warmetibergangskoeffizienten eine Korrektur der §..-Werte

einflihrte. Die korrigierten Werte 6. (Th) werden dann

— fiir Wiirfel (d = h):

0,700 9

6cr(Th)cube = A2
0,272 8 + 0'6;.5 1 (A.2)

Dabei ist
S¢er (Th)ype der kritische Frank-Kamenetskii-Parameter, korrigiert nach Thomas, fiir Wiirfel;
Bi die Biot-Zahl
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— fiir Zylinder (d = h):
5..(Th) 0,804 7
cr cyl = A.3
0,2830+O'7I§.92 (4.3)
i
Ser (Th)cyl der kritische Frank-Kamenetskii-Parameter, korrigiert nach Thomas, fiir Zylinder
ANMERKUNG  Fir Einzelheiten siehe Literaturhinweise [3] und [4].
EII
B5 .."-# ______________ T e e R L T B O
- BETTRUTRTEES
et
£
an - P .
r-
-
1.5 r
r
f
e {
i
i
apo
i
I
Wy = :
| I I I I 1
0 21 ] H 85 iP5
Bi
Legende
Bi Biot-Zahl Beziehung fiir dquidistante Zylinder
(N Thomas-Korrektur des Beziehung fiir Wiirfel
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Frank-Kamenetskii-Parameters
Bild A.2 — Thomas-Korrektur des Frank-Kamenetskii-Parameters (§) als Funktion der Biot-Zahl
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Die Biot-Zahl Bi ist das Verhiltnis zwischen der internen Warmeiibertragung innerhalb eines Korpers oder
einer Schiittung und der Warmeibertragung auf der Oberfldche. Sie kann fiir kompakte Formen (wie
dquidistante Zylinder und Wiirfel) nach folgender Gleichung (A.4) berechnet werden:

l4oTa3mb + (2 + 0,6 Ra'/*) %EJ r

pi = (127), (a4)
A A
Dabei ist
Bi die Biot-Zahl;
H. die Strahlungskomponente des Warmedurchgangskoeffizienten;
H, die konvektive Komponente des Warmedurchgangskoeffizienten;
r der Radius oder eine charakteristische Lange von kompakten Kérpern;
o die Stefan-Boltzmann-Konstante;
T,np  die Umgebungstemperatur der Probe;

Ra die Rayleigh-Zahl;

A die Warmeleitfahigkeit der Staubprobe;
Agir die Warmeleitfahigkeit von Luft;
d der Kérperdurchmesser.

Diese Korrektur kann die Losung von Gleichung (A.1) betrachtlich verandern.

A.4 Einschriankungen der Analyse anhand der Theorie der Warmeexplosion

Obwohl die ,Theorie der Warmeexplosion“ fortgeschrittener — und damit praziser — ist als die empirische
Auftragung im Diagramm (lg (V/A)-versus-1/Tg;), bestehen doch einige Einschrankungen hinsichtlich ihrer

Anwendbarkeit:
a) es konnen damit nur einfache geometrische Formen, die in Tabelle A.1 erwdhnt sind, behandelt werden;

b) einige thermische Randbedingungen koénnen nicht behandelt werden, z. B. Warmestrom nicht gleich
null;

c) Aussagen Uber die zeitliche Temperaturentwicklung kénnen nicht gewonnen werden.

Einige Approximationen in der Literatur befassen sich mit der Lockerung einiger Parameter. Jedoch
ermoglichen numerische Verfahren eine umfassende Lockerung dieser Einschrankungen und Erweiterung
auf komplexere Formen. Diese werden im Anhang C aufgefiihrt.

A.5 Auftragungim Diagramm (Pseudo-Arrhenius-Diagramm)

Das einfachste Verfahren, eine Beziehung zwischen dem einschldgigen geometrischen Parameter V/A und
der entsprechenden Selbstentziindungstemperatur zu erhalten, ist die Auftragung von lg (V/A) tber 1/Tg,,

wie sie in Bild 5 dargestellt ist. Dieses Verfahren wurde von Leuschke0 als empirische Alternative zum
Frank-Kamenetskii-Diagramm entwickelt. Seine Giiltigkeit basiert jedoch auf einer angemessenen
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Ubereinstimmung mit den Vorhersagen der Theorie der Wiarmeexplosion (siehe oben) fiir eine beschrinkte
Anzahl an Materialien und {iber einen beschrankten Lagerungsvolumen- und Temperaturbereich. In Bild 5
ist die Tg; mehrerer unterschiedlicher Staubvolumina in einem Diagramm (lg (V/A) tber 1/T) dargestellt.
Die Gerade, die durch die Tg-Werte hindurchgeht, trennt die Bereiche von thermisch stabilem und

instabilem Verhalten der Staubschiittungen. Selbstentziindung tritt im Bereich oberhalb der Kurve auf.
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Bild A.3 — Pseudo-Arrhenius-Diagramm der Selbstentziindungstemperaturen

Aufgrund von Unsicherheiten des empirischen Ansatzes sollte die Extrapolation auf Lagerungsvolumina von
etwa 1000 m3 beschriankt werden. Bei groferen Lagerungsvolumina sollte das Selbstentziindungsverhalten
nach Anhang A.2/A.3 oder Anhang C bestimmt werden.
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