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ISO 7536: 1994(F) 

Avant-propos 

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

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques 
sont soumis aux comités membres pour vote. Leur publication comme 
Normes internationales requiert l’approbation de 75 % au moins des comi- 
tes membres votants. 

La Norme internationale ISO 7536 a été élaborée par le comité technique 
ISOJTC 28, Produits pétroliers et lubrifiants. 

Les annexes A et B font partie intégrante de la présente Norme inter- 
nationale. 
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NORME INTERNATIONALE o KO ISO 7536: 1994(F) 

Produits pétroliers - Détermination de la stabilité à 
l’oxydation de l’essence - Méthode de la période 
d’induction 

AVERTISSEMENT - L’utilisation de la présente Norme internationale implique l’intervention de produits, 
d’opérations et d’équipements à caractère dangereux. La présente Norme internationale n’a pas la prétention 
d’aborder tous les problèmes de sécurité concernés par son usage. II est de la responsabilité de l’utilisateur de 
consulter et d’établir des règles de sécurité et d’hygiène appropriées et de déterminer I’applicabilité des restric- 
tions réglementaires avant l’utilisation. 

1 Domaine d’application 

1.1 La présente Norme internationale prescrit une 
méthode pour la détermination de la stabilité de 
l’essence aviation et de l’essence pour moteur sous 
forme de produit fini seulement et dans des condi- 
tions d’oxydation accélérée, par la mesure en bombe 
d’oxydation de la période d’induction jusqu’au point 
critique. 

1.2 La méthode l) n’est pas destinée a la déter- 
mination de la stabilité des coupes essences 
individuelles, en particulier celles qui présentent un 
pourcentage élevé de fractions insaturées a bas point 
d’ébullition car celles-ci créent des conditions explo- 
sives a l’intérieur de l’appareillage. Étant donné que 
l’on peut avoir à tester des échantillons de nature 
inconnue, l’appareillage incluant la bombe d’oxydation 
est muni de disques de rupture afin d’assurer la sécu- 
rité de l’opérateur. 

1.3 La période d’induction peut être utilisée comme 
une indication de la tendance d’une essence a former 
des gommes pendant le stockage. II est cependant 
reconnu que la corrélation entre les résultats de 
l’essai et la formation de gommes pendant le sto- 
ckage peut varier de façon importante en fonction des 
conditions de stockage et suivant les différentes 
essences. 

2 Définitions 

Pour les besoins de la présente Norme internationale, 
les définitions suivantes s’appliquent. 

2.1 point critique d’induction: Point de la courbe 
pression-temps qui est précédé par une chute de 

pression d’exactement 14 kPa obtenue en 15 min et 
qui est suivi par une chute de pression au moins égale 
à 14 kPa obtenue en 15 min. 

2.2 Période d’induction: temps écoulé entre la 
mise en place de la bombe dans le bain et le point 
critique d’induction a 100 “C. 

3 Principe 

La prise d’essai est oxydée dans une bombe d’oxy- 
dation préalablement remplie a une température 
comprise entre 15 “C et 25 “C avec de l’oxygène a la 
pression de 690 kPa puis chauffée a une température 
comprise entre 98 “C et 102 OC. La pression est rele- 
vée à des intervalles de temps fixés ou enregistrée en 
continu jusqu’à ce que le point critique d’induction soit 
atteint. Le temps nécessaire pour que l’échantillon 
atteigne ce point constitue la période d’induction ob- 
servée à la température de l’essai, à partir de laquelle 
la période d’induction a 100 “C peut être calculée. 

AVERTISSEMENT - Afin de se protéger contre la 
possibilité d’une rupture explosive de la bombe, il 
convient d’opérer derrière un écran de protection 
approprié. 

4 Produits et réactifs 

4.1 Toluène, C6H5CH3, de pureté minimale, 99 %. 

4.2 Acétone, CH3COCH3, de pureté minimale 99 %. 

1) D’autres informations peuvent être trouvées dans les éditions de juin 1978, de janvier 1979 et de juin 1986 de la Revue de 
I’ins titu t du pé Vole. 
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4.3 Solvant pour gommes, mélange à volumes 
égaux de toluène (4.1) et d’acétone (4.2). 

4.4 Oxygène, commercial trés sec, de pureté au 
moins égale à 99 %. 

4.5 Solution détergente de nettoyage, apte à net- 
toyer les récipients et leur couvercle correctement, 
sur la base de leur aspect visuel et de la perte de 
masse observbe lors du chauffage dans les conditions 
d’essai, par rapport au nettoyage obtenu en immer- 
geant pendant 6 h des récipients identiques, avec leur 
couvercle, dans une solution fraîche d’acide sulfo- 
chromique, puis en les rinçant à l’eau tel que décrit 
en 6.1. 

NOTE 1 Le type de détergent et les conditions d’utilisation 
doivent être choisis dans chaque laboratoire sur la base des 
résultats du nettoyage des récipients et des couvercles 
utilisés. 

AVERTISSEMENT - L‘acide sulfochromique est 
potentiellement dangereux au contact des composés 
organiques. II est toxique et fortement corrosif. En 
cas d’utilisation, porter une protection intégrale du 
visage et des vêtements de protection à manches 
longues ainsi que des gants. 

5 Appareillage 

5.1 Bombe d’oxydation, en acier résistant à la cor- 
rosion et de dimensions intérieures pour la partie qui 
renferme le mélange essence-oxygène conformes à 
celles de la figure 1. 

Les surfaces internes de la bombe et du couvercle 
doivent être finement polies pour faciliter le nettoyage 
et pour prévenir la corrosion. 

D’autres détails de construction tels que la méthode 
de fermeture, le mat&iau constitutif du joint et les 
dimensions extérieures, restent libres à condition que 
les exigences explicitées en 5.1 .l et 5.1.2 soient 
respectées. 

Un essai préalable et une vérification périodique de la 
bombe doivent être effectués afin de s’assurer de son 
bon état de marche avant utilisation. 

5.1.1 La bombe doit être construite pour supporter 
une pression de travail de 1 240 kPa à 100 OC, et avoir 
une resistance au moins égale à celle d’une bombe 
construite en un alliage d’acier à 18 % de chrome et 
8 % de nickel. Un alliage d’acier conforme à la 
spécification de l’annexe A constitue un matériau 
approprié. 

5.1.2 La fermeture doit être étanche quand la bombe 
est remplie d’oxygène à la pression de 690 kPa à une 
température de 15 “C à 25 OC, puis plongée dans un 
bain à 100 OC. II est préférable que la pièce de ferme- 

ture soit construite en un alliage diff&ent de celu du 
corps de la bombe si les filetages des deux parties 
doivent bouger l’un par rapport à l’autre quand la force 
de serrage est appliquée. 

5.2 Joint, constitué 
passe l’essai suivant. 

de tout matériau pour joints qui 

Placer un joint du type à essayer dans la bombe ne 
contenant pas d’essence, puis utiliser un joint simi- 
laire pour la fermeture avec le couvercle. Remplir la 
bombe d’oxygène à une pression de 690 kPa et la 
plonger dans un bain à environ 100 OC. Si la pression 
ne chute pas d’une valeur supérieure à 14 kPa à partir 
du maximum au cours d’une période de 24 h, la tem- 
pérature du bain étant constante à 100 “C + 1 OC, le 
joint peut être considéré comme satisfaisant. 

53 
a;x 

Récipient d’essai et son couvercle, conformes 
dimensions indiquées à la figure 2. 

NOTE 2 Le couvercle empêche les produits refluant dans 
la bombe à partir du tube de remplissage de tomber dans 
l’échantillon, mais ne gêne pas le libre accès de l’oxygène 
vers l’échantillon. 

5.4 Tige de la bombe, avec un tube de remplis- 
sage, fabriquée dans le même mat&iau que le cou- 
vercle de la bombe et ayant les dimensions indiquées 
à la figure 1. 

Le tube de remplissage et la paroi interne de la tige 
doivent être finement polis pour faciliter le nettoyage 
et prévenir la corrosion. La tige doit être munie, dans 
la position indiquée à la figure 1, d’un disque métalli- 
que circulaire de 89 mm de diamètre qui sert de fer- 
meture du bain quand la bombe est en place. 

5.5 Disque de rupture, en acier inoxydable, fixé sur 
la tige et dont la rupture sera occasionnée par une 
pression supérieure à 1 530 kPa + 10 % dans la 
bombe. II sera orienté de telle façon que les gaz 
soient émis le plus loin possible de l’opérateur. 

5.6 Dispositif de connexion, permettant de con- 
necter à la tige de la bombe un manomètre et un robi- 
net à pointeau parfaitement étanche, comme indiqué 
à la figure 1. Une valve du type valve de chambre à air 
associée au robinet à pointeau doit être utilisée pour 
faciliter l’entrée de l’oxygène dans la bombe. 

57 
&a 

Robinet à pointeau, Pe rmettant une fermetu 
le, muni d une fine aigu ille effilée et d’un orifice. 

re 

NOTE 3 II est recommandé d’utiliser le robinet à pointeau 
pendant la purge, la mise sous pression et la dépres- 
surisation de la bombe avec l’oxygène. 

5.8 Manomètre, indicateur ou enregistreur, gradué 
au moins jusqu’à 1 380 kPa. 
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À chaque moitié d’intervalle de l’échelle, entre 
690 kPa et 1 380 kPa, (c’est-à-dire 345 kPa), doit cor- 
respondre une longueur d’arc mesurée sur l’échelle 
d’au moins 25 mm. Les intervalles de graduation doi- 
vent être de 35 kPa ou moins. L’exactitude doit être 
inférieure ou égale à 1 % de la pleine échelle. 

Le manomètre doit être relie directement à la bombe 
ou par l’intermédiaire d’un tube flexible métallique ou 
en polymère revêtu de métal résistant aux gaz à une 
pression satisfaisant aux conditions ci-dessus. Le 
volume total de toutes les connexions, y compris la 
tige et son tube de remplissage en place, ne doit pas 
dépasser 30 ml. 

Lors de la commande de l’appareillage pour cet essai, 
il est recommandé de s’assurer auprès du fabricant 
que l’appareillage est équipé d’un manomètre et d’un 
robinet à pointeau adaptés à l’utilisation d’oxygéne. 

5.9 Bain d’oxydation, contenant de l’eau, d’au 
moins 18 litres de capacité pour une bombe, plus 
8 litres pour chaque bombe supplémentaire dans le 
cas de montage de plusieurs bombes. II doit avoir des 
dimensions telles que la profondeur du bain d’eau soit 
maintenue à au moins 290 mm. 

Le couvercle du bain doit posséder des ouvertures 
d’un diamètre suffisant pour laisser passer une 
bombe et se trouver obturé par le disque métallique 
fixé à la tige de la bombe. Le bain doit être muni d’un 
thermomètre fixé de manière que la graduation 97 “C 
soit au-dessus du couvercle. 

Quand la bombe est en place, le.sommet de son cou- 
vercle doit se trouver à 50 mm d’eau au moins sous la 
surface de l’eau du bain. 

II est nécessaire de prévoir des couvercles auxiliaires, 
destinés à fermer les ouvertures du bain quand les 
bombes ne sont pas en place. Le bain doit être muni 
d’un réfrigérant à reflux et d’une source de chaleur 
suffisante pour maintenir une ébullition vigoureuse de 
l’eau. 

5.10 Thermomètre, ayant une graduation d’échelle 
allant de 95 “C à 103 “C et conforme aux spécifi- 
cations données à l’annexe B. 

5.11 Pinces, en 
extrémités plates. 

6 Préparation de l’appareillage 

acier, résistant à la corrosion, à 

6.1 Laver le récipient d’essai en verre (5.3) avec le 
solvant pour gommes (4.3) jusqu’à complète élimi- 
nation des gommes. Rincer avec de l’eau puis immer- 
ger le récipient d’essai et son couvercle dans une 
solution détergente de nettoyage chaude (4.5). Retirer 
le récipient d’essai et son couvercle de la solution au 
moyen des pinces (5.11) et ne les manipuler qu’avec 
celles-ci. Laver soigneusement le récipient et son 

couvercle, d’abord à l’eau du robinet, puis à l’eau dis- 
tillée et les sécher dans une étuve à une température 
comprise entre 100 OC et 150 OC pendant au moins 
Ih . 

6.2 Éliminer toute l’essence qui peut se trouver dans 
la bombe (5.1), puis essuyer l’intérieur de celle-ci, 
couvercle compris, d’abord avec un chiffon propre 
légèrement imbibé de solvant pour gommes (4.3), 
puis avec un chiffon propre et sec. 

Retirer le tube de remplissage de la tige et nettoyer 
soigneusement toutes gommes ou essence qui peu- 
vent se trouver dans le tube, sur la tige ou sur le robi- 
net à pointeau avec du solvant pour gommes (4.3). 
Nettoyer la valve de chambre à air et tous les conduits 
allant à la bombe. 

AVERTISSEMENT - S’assurer que tous les éléments 
de l’appareillage sont bien propres avant de les 
stocker et de les réutiliser pour éviter la formation 
possible de peroxydes volatils durant un essai. Tou- 
tes les solutions de nettoyage doivent être éliminées 
conformément aux procédures en vigueur pour les 
déchets toxiques. 

La bombe et toutes les lignes de connexion doivent 
être soigneusement séchées avant chaque début 
d’essai. 

7 Mode opératoire 

7.1 Porter la bombe (5.1) et l’essence à soumettre à 
l’essai à une température de 15 “C à 25 OC. Placer le 
récipient d’essai en verre (5.3) dans la bombe et intro- 
duire 50 ml + 1 ml d’échantillon. 

Couvrir le récipient, fermer la bombe et introduire 
I’oxygéne jusqu’à ce qu’une pression de 690 kPa à 
705 kPa soit atteinte. Laisser le gaz s’échapper len- 
tement de la bombe à une vitesse n’excédant pas 
350 kPa/min pour éliminer la plus grande partie de l’air 
présent initialement. 

Introduire à nouveau de l’oxygène jusqu’à ce qu’une 
pression comprise entre 690 kPa et 705 kPa soit 
atteinte et observer s’il se produit des fuites sans 
tenir compte d’une baisse initiale rapide de la pression 
(généralement inférieure à 40 kPa) qui peut être 
observée par suite de la dissolution d’oxygène dans 
l’échantillon. 

Si la vitesse de chute de la pression ne dépasse pas 
7,0 kPa en 10 min, conclure à l’absence de fuites et 
continuer l’essai sans remonter la pression. 

7.2 Placer la bombe chargée dans le bain d’eau (5.9) 
porté à ébullition vigoureuse, en évitant toute 
secousse, et noter l’heure de l’immersion comme 
début de l’essai. Maintenir la température du bain 
d’eau entre 98 “C et 102 OC. 
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ABombe 
BCouvercle 
CTigede la bombe 
Il Dispositif de connexion 
EDisquederupture 
F Tube de remplissage 

Assemblage complet 

Figure 1 - Assemblage de la bombe d’oxydation et du disque de rupture 
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Dimensions en millimétres 

Tolérance i: Cl,25 mm 
sauf indications mentionnées 

R 

@ 76 min. - - 
@ 78 

\ 
D 

Q, 8,25 I b 

0 
f 

s 
X 

F 
\ 

h ,- Fi:t myeur cb =, “+ 

Ml2 x 1,s 

‘3 G 5/8”x26 

-t’ L G 5/8”x26 

Figure 1 - Assemblage de la bombe d’oxydation et du disque de rupture (fin) 
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Dimensions en millimètres 

Bec verseur- 

Bec verseur-\ 

0 
38 - 1,5 

Épaisseur dela 
paroi2 f 0,s 

Deux fentes ou 
dépressions 

Couvercle (verre ou porcelaine) Récipient d'essai (verre) 

Figure 2 - Récipient d’essai (verre) et couvercle (verre ou porcelaine) 

Noter la température, à 0,l “C près, à intervalles 
réguliers pendant l’essai, calculer la température 
moyenne, à 0,l “C près, et la noter comme étant la 
température de l’essai. 

Enregistrer en continu la pression dans la bombe ou, 
si l’on utilise un manomètre indicateur, faire les lec- 
tures de pression à des intervalles de 15 min maxi- 
mum. 

Si, au cours des trente premières minutes de l’essai, 
on constate une fuite (mise en évidence par une 
chute de pression constante et notablement supé- 
rieure à 14 kPa en 15 min), rejeter l’essai. 

Poursuivre l’essai jusqu’à ce que l’on atteigne le point 
critique d’induction, qui est le point précédé par une 
chute de pression d’exactement 14 kPa en 15 min et 
suivi d’une chute de pression supérieure ou égale à 
14 kPa toujours en 15 min. 

Noter le nombre de minutes à partir du moment où la 
bombe est placée dans le bain jusqu’au moment où le 
point critique d’induction est atteint comme étant la 
période d’induction observée à la température de 
l’essai. 

NOTE 4 Si l’essai est conduit dans une région où la pres- 
sion atmosphérique est notablement inférieure à la pres- 
sion normale (101,3 kPa), il est permis d’ajouter à l’eau un 
liquide à point d’ébullition plus élevé, comme l’éthylène 
glycol, pour maintenir la température du bain au voisinage 
de 100 OC. 

7.3 Refroidir la bombe en la plongeant dans de l’eau 
froide. La retirer quand elle est refroidie et relâcher 
lentement la pression de la bombe à l’aide du robinet 
à pointeau à une vitesse n’excédant pas 350 kPa/min. 
Laver la bombe et le récipient d’essai pour préparer 
l’essai suivant. 
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8 Calculs 

Calculer la période d’induction a 100 OC, PIIoO, expri- 
mée en minutes, a l’aide de l’une des équations sui- 
vantes. 

- Quand la température de l’essai est supérieure à 
100 “C: 

PI,00 = (PI,)[l + O,lOl(T, - 1OO)l 

- Quand la température de l’essai est inférieure à 
100 “C: 

PI 100 = (PIJI + 0,101(100 - qJ1 

où 
PI, est la période d’induction observée à la tem- 

pérature de l’essai, en minutes; 

& est la température de l’essai quand elle est 
supérieure à 100 OC, en degrés Celsius; 

Tr, est la température de l’essai quand elle est 
inférieure à 100 OC, en degrés Celsius. 

9 Expression des résultats 

Noter la période d’induction à 100 OC, PIIoo, calculée 
comme dans l’article 8 à la minute près. 

10 Fidélité 

La fidélité de la méthode, obtenue à partir de I’exa- 
men statistique des résultats d’essais interlabora- 
toires, est donnée en 10.1 et 10.2. 

NOTE 5 La fidélité mentionnée a été déterminée à l’aide 
de matériel non muni d’un disque de rupture. Toutefois, la 

considération des modifications du système et les résultats 
d’un nombre limité d’essais montrent que ce dispositif a 
une influence minimale sur la fidélité. 

10.1 Répétabilité 

La différence entre deux résultats d’essais successifs, 
obtenus par le même opérateur, avec le même appa- 
reillage, dans des conditions opératoires identiques et 
sur un même produit, ne doit, au cours d’une longue 
série d’essais effectues en appliquant correctement 
et normalement la methode d’essai, dépasser qu’une 
fois sur vingt, 5 % de leur moyenne. 

10.2 Reproductibilité 

La différence entre deux résultats d’essais individuels 
et indépendants, obtenus par différents opérateurs 
travaillant dans des laboratoires différents sur un 
même produit, ne doit, au cours d’une longue série 
d’essais effectues en appliquant normalement et cor- 
rectement la méthode d’essai, dépasser qu’une fois 
sur vingt, 10 % de leur moyenne. 

11 Rapport d’essai 

Le rapport d’essai doit contenir au moins les indi- 
cations suivantes: 

a) les détails suffisants pour l’identification complète 
du produit soumis à l’essai; 

b) une reference à la présente Norme internationale; 

c) le résultat de l’essai (voir article 9); 

d) tout écart par rapport au mode opératoire spécifié, 
qu’il résulte ou non d’un accord; 

e) la date de l’essai. 
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