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Avant-propos

L’ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération
mondiale d’organismes nationaux de normalisation (comités membres
de I'!S0O). L’élaboration des Normes internationales est en général
confiée aux comités techniques de I'ISO. Chaque comité membre inté-
ressé par une étude a le droit de faire partie du comité technique créeé
a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non
gouvernementales, en liaison avec I'ISO participent également aux tra-
vaux. L'1SO collabore étroitement avec la Commission électrotechnique
internationale (CEl) en ce qui concerne la normalisation électrotech-
nique.

Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techni-
ques sont soumis aux comités membres, pour vote. Leur publication
comme Normes internationales requiert\"approbation de 75.% au mains
des comités membres votants.

La Norme internationale ISO 9029 a éte ¢laborée par le comité techni-
que 1SO/TC 28, Produits pétroliers et lubrifiants.
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NORME INTERNATIONALE

1SO 9029:1990(F)

Pétrole brut — Détermination de la teneur en eau — Méthode

AVERTISSEMENT — L’utilisation de la présente Norme internationale implique I'intervention de produits,
d’opérations et d’équipements a caractére dangereux. La présente Norme internationale n’a pas la

prétention d’aborder tous les problémes de sécurité concernés par son usage. Il est de la responsabilité
de 'utilisateur de consulter et d’établir des régles de sécurité et d’hygiéne appropriées et de déterminer

I'applicabilité des restrictions réglementaires avant utilisation.

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale ‘prescrit une mé-
thode de détermination de la teneur en eau desypé-
troles bruts par distillation. Les valeurs ‘de fidelité
n‘ont été déterminées que pour des teneurs en eau
allant jusqu’a 1 % (V/V).

2 Reéférences normatives

Les normes suivantes contiennent des dispositions
qui, par suite de la référence qui en est faile,
constituent des dispositions valables pour la pré-
sente Norme internationale. Au moment de la pu-
blication, les éditions indiquées étaient en vigueur.
Toute norme est sujette a révision et les parties
prenanies des accords fondés sur la présente
Norme internationale sont invitées & rechercher la
possibilité d’appliquer les éditions les plus récenies
des normes indiguées ci-aprés. Les membres de la
CEl et de V'ISO possédent le registre des Normes
internationales en vigueur 8 un moment donné.

1SO 383:1976, Verrerie de laboratoire — Assemblages
coniques rodés interchangeables.

ISO 3170:1988, Produits pétroliers liquides — Echan-
tillonnage manuel.

ISO 3171:1988, Produits pétroliers liquides — Echan-
tillonnage automatique en oléoduc.

ISO 4258:1979, Produits pétroliers — Détermination
et application des valeurs de fidélité relatives aux
méthodes d’essai.

ISO 5280:1979, Xyléne a usage industriel — Spéci-
fications.

3. . Signification

L.a connaissance de la teneur en eau des pétroles
bruts est importante pour le raffinage, I’achat, la
venteetlledtransfertde produit.

La quantité d’eau ainsi déterminée & l'aide de la
présente méthode, doit étre prise en compte pour
déterminer te volume réel de pétrole brut concerné
par le transfert de propriété.

4 Principe

Une prise d’essai dissoute dans un solvant non
miscible avec l'eau, est chauffée sous reflux. Le
solvant et I'eau codistillent et sont recueillis dans
une recette graduée au fur et a mesure de 'opé-
ration. L’eau s’accumule dans la partie graduée
tandis que le solvant retourne dans le récipient de
distillation.

5 Appareillage
Appareitlage courant de laboratoire, et

51 Généralités.

L'appareillage recommandé, vreprésenté 4 Ila
figure1, comprend un récipient de distillation, un
condenseur, un tube de recette gradué et un dispo-
sitif de chauffage. D’aulres types d’appareils peu-
vent étre utilisés dans le cadre de la présente
Norme internationale, dans la mesure ou il peut étre
démontré qu’ils fonctionnent avec la méme préci-
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sion {établie conformément a 1'ISO 4259) que V'ap-
pareillage recommandé.

5.2 Récipient de distillation.

Utiliser comme récipient de distillation, un ballon en
verre d’une capacité de 1000 ml, muni d’un raccord
conique rodé de 24/39.

5.3 Tube récupérateur.

Un tube récupérateur en verre d’une capacité de
5 ml gradué de 0,05 ml en 0,05 ml, équipé d'un
rodage conique 24/39 doit étre utilisé.

5.4 Condenseur.

Le tube récupérateur (5.3) doit étre muni d’un
condenseur de Liebig de 400 mm.

5.5 Tube de séchage.

Un tube de séchage rempli d’'un déshydratant avec
indicateur de saturation doit étre placé sur le
condenseur (5.4).

NOTE 1  Le tube sert 3 empécher |’entrée! d'humidité
atmosphérique.

5.6 Dispositif de chauffage.

Utiliser un dispositif de chauffage électrique ou a
gaz approprié permettant de répartir Ja chaleur.de
facon homogéne dans la moitié inférieure, du réci-
pient. Pour des raisons de sécurité, une jaquette
électrique est préférable.

5.7 Tube a pulvérisation, pour le lavage du tube
intérieur du condenseur, comme représenté a la fi-
gure 2.

5.8 Pointeau, en laiton ou en bronze, ou racieur,
en acier, avec pointe en PTFE, comme représenté a
la figure 2.

5.9 Etalonnage de I’appareillage.

L’appareiliage doit étre étalonné conformément a
I’article 7; les valeurs lues ne doivent pas dépasser
les tolérances spécifiées.

6 Solvant

Utiliser du xyléne conforme a I'ISO 5280. La teneur
en eau du xylene est déterminée en effectuant un
essai a blanc (voir 9.6).

7 Etalonnage et essai de récupération

7.1 Généralités

Avant I"utilisation initiale, étalonner le tube récupé-
rateur conformément a 7.2. Avant d’effectuer une
série d’essais, contréler I'ensemble de |"appa-
reillage, conformément a 7.3.

7.2 Etalonnage

Avant l'utilisation initiale, vérifier la justesse des
marques de graduation sur le tube récupérateur en
ajoutant des volumes élémentaires de 0,05 mi d’eau
distillée pris sur une microburette de 5 ml ou une
micropipette précise a 0,01 mi prés. Si I’écart entre
le volume/d'eau ajouté’et celui de I'eau mesuré est
supérieur a 0,05 ml, rejeter le tube récupérateur ou
procéden a<un )nouvel étaionnage.

7.3 'Essai de récupération

Vérifier 1al vécupération globale de I’eau dans I'ap-
pareillage en introduisant dans I’appareil 400 mi de
xyléne anhydre (0,02 % d’eau au maximum) et en
effectuant 'essai conformément a i’article 9. Cet
essai terminé, jeter le contenu du tube récupérateur
et introduire 1,00 m! + 0,01 ml d’eau distiliée, en
utilisant une burette ou micropipette, directement
dans le ballon de distillation, puis effectuer de nou-
veau l'essai conformément a [article 9. Répéter
cette opération, mais en versant directement dans
le ballon de distillation, 4,50 ml 4+ 0,01 mi d’eau dis-
tillée au xyléne.

Le montage de I’appareil n’est considéré comme
satisfaisant que si les valeurs lues sur le tube de
recette ne dépassent pas les tolérances spécifiées
au tableau 1.

Tableau 1 — Tolérances pour la récupération d’eau

Capacité maximale (!,u tube de recette Volume d’eau ajouté, a 20 °C Li.mite.ac'imissib!e' pour |'efu
a20°c récupéréel/recueillie a 20 °C
ml mi ml
5,00 1,00 1,00 + 0,025
5,00 4,50 4,50 4+ 0,025




7.4 Défaut de fonctionnement

Une valeur lue qui s’écarte des valeurs limites spé-
cifiées peut indiquer que I’appareil fonctionne mal!
3 la suite d’une fuite de vapeur, d’une ébullition trop
rapide, d’'imprécisions au niveau de la graduation
du tube de recette, ou de l'entrée d’humidité de
I'extérieur. S’il est possible d’identifier et de sup-
primer le défaut, répéter 'essai décrit en 7.3.

8 Echantillonnage (voir annexe A)

8.1 Généralités

L’échantillonnage se définit comme étant I'ensem-
ble des étapes nécessaires pour obtenir un échan-
tillon représentatif du contenu d’un tube, d’un
réservoir ou d’un autre systeme, et introduire
I’échantillon dans le récipient d’essai de laboratoire.

8.2 Echantillon de laboratoire

Seront utilisés dans le cadre de la présente Norme
internationale, les seuls échantillons représentatifs
obtenus conformément aux _dispositions de
IISO 3170 et de I'ISO 3171.

8.3 Préparation des échantillons 'soumis a
"essai

En plus des dispositions de 8.2, appliquer la meé-
thode suivante pour la manipulation,des ,échan-
tillons:

8.3.1 La quantité de la prise d’essai doit étre choi-
sie en fonction de la teneur en eau présumée de
I’échantillon, conformément aux indications du ta-
bleau 2.

S’il existe un doute quant a I"homogénéité de
I”échantillon, des déterminations doivent étre faites
sur le volume total de I"échantillon si la quantité
d’échantillon est compatible avec la teneur en eau
attendue (voir tableau 2). Si cela n’est pas possible,
une détermination doit étre faite sur trois prises
d’essai au minimum. Noter toutes les valeurs obte-
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nues dans le rapport d’analyse et déterminer leur
moyenne comme teneur en eau de |"échantillon.

8.3.2 Pour la détermination de I'eau en pourcen-
tage de volume dans les liquides fluides, utiliser une
éprouvette graduée étalonnée d’'une capacité
conforme a la quantité de prise d’essai indiquée en
8.3.1. Verser [’échantillon lentement et avec pré-
caution dans I"éprouvette graduée, afin d"éviter des
poches d’air, de maniére a ce que le niveau atteigne
fa graduation adéquate avec la plus grande préci-
sion possible. Verser le contenu de l'éprouvette
avec précaution dans le récipient de distillation,
rincer I'éprouvette avec le volume de xyléne com-
patible avec la capacité de |’éprouveite (voir
article 6), réparti en cing prises d’essai et verser le
liquide de rincage dans le récipient. Vider I"éprou-
vette soigneusement afin de s’assurer du transva-
sement complet de la prise d’essai.

8.3.3 Pour la délermination de I’eau en pourcen-
tage de masse, peser une prise d’essai (voir 8.3.1),
en versant la prise d’essai directement dans le ré-
cipient de distillation. S’il est nécessaire d’utiliser
un récipient de transvasement (par exempile, un
bécher au une éprouyette), rincer le récipient avec
au . moins' cing prises d’essai de xyléne pesées, de
Ja méme maniére que décrite en 8.3.2 et verser le
liguide. de rincage dans le récipient, puis calculer la
masse de la prise d’essai.

9..'Mode opératoire (voir également
annexe’'A)

9.1 La précision de la présente Norme internatio-
nale peut étre affectée par des goutteleties d’eau
adhérant aux surfaces de I'appareil et qui ne s’ac-
cumulent donc pas dans le tube de recette destiné
au mesurage. Afin de minimiser ce probléme, tout
appareil doit faire I'objet d’un netloyage chimique

“au moins une fois par jour pour enlever de la sur-

face des pellicules et poussieres qui empéchent
I’écoutement libre de I'eau dans 1"appareil d’essai.
Il est recommandé de nettoyer I'appareil plus fré-
quemment lorsque la nature des échantillons utili-
sés provoque une contamination permanente.

Tableau 2 — Quantité de prise d’essai

Teneur en eau présumée

Quantité de prise d’essai approximative

% (m/m) ou % (V/V) g ou mi
50,1 4 100,0 5
25,1 a2 50,0 10
10,1 4 25,0 20
512a10,0 50

1,1a5,0 100
0,5a1,0 200
inférieure 4 0,5 200
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9.2 Pour la détermination de la teneur en eau en
pourcent en volume, procéder conformément a
8.3.2. Verser une quantité suffisante de xyléne dans
le récipient pour obtenir un volume total de 400 mi.

9.2.1 Pour la détermination de la teneur en eau en
pourcent en masse, procéder conformément a
8.3.3. Verser une quantité suffisante de xyléne dans
le récipient pour obtenir un volume total de 400 ml.

8.2.2 Un agitateur magnétique est le dispositif le
plus efficace pour régulariser I'ébullition et éviter
les projections. Des billes de verre ou d’autres
moyens auxiliaires facilitant I’ébullition se sont avé-
rés utiles, quoique moins efficaces.

9.3 Monter I'appareil conformément a la figure1
et s’assurer que tous les raccordements sont étan-
ches a la vapeur et aux liquides. Il est recommandé
de ne pas graisser les joints en verre. Faire circuler
’eau dans la jaquette du condenseur, & une tempé-
rature comprise entre 20 °C et 25 °C.

9.4 Chauffer le récipient. Le type-de pétrole brut
faisant 'objet de la mesure peut modifier de facon
significative les caractéristiques d"ébullition du'mé-
lange de pétrole brui/solvant. Au cours des pre-
miéres phases de distillation (environ 1/2 h a 1 h);
il convient de chauffer le récipientilentement; /afin
d’éviter les projections et une éventuelleo perte
d'eau par le systéme (le condensat ne doit pas
monter plus haut que les trois quarts de la hauteur
du tube intérieur du condenseur — point A, figure 1;
pour faciliter "écoulement vers le bas du condensat,
il convient de le tenir le plus prés possibie de la
sortie du condenseur). Aprés le chauffage initial,
régler la vitesse d’ébullition de maniere a ce que le
condensat ne monte pas plus haut que les trois
quarts de la hauteur du tube intérieur du conden-
seur. Le distillat doit s’écouler dans le tube de re-
cette a une vitesse d’environ 2 a 5 gouttes par
seconde. Poursuivre la distillation jusqu’a ce que
on n’apercoive plus d’eau dans aucune partie de
I’appareil, a I’exception du tube récupérateur et que
le volume d’eau dans le tube récupérateur reste
constant pendant au moins 5 min.

Si des gouttes d’eau continuent & s’accumuler dans
le tube intérieur du condenseur, rincer au xyléne.
Un tube équipé d'un systéme de ringcage par pulvé-
risation (5.7) ou un dispositif équivalent est recom-
mandé. Le chauffage doit étre coupé 15 min avant
le rincage au moins, afin d’éviter les projections. Le
fait d’ajouter au ringage au xylene un produit dés-
émulsifiant soluble dans I’huile & une concentration
de 1000 ppm aide & enlever des gouttes d’eau per-
sistante. Aprés ce rincage, distiller de nouveau
pendant au moins 5 min. Aprés rincage, chauffer
lentement pour éviter les projections.

Répéter ce processus jusqu’a ce que {on n’aper-
coive plus d’eau dans le condenseur et que le vo-
lume d’eau dans le tube récupérateur reste constant
pendant au moins 5 min. Si I'eau n’a pas pu étre
enlevée par ce processus, utiliser le racleur en PTFE
{5.8), un pointeau ou un dispositif équivalent pour
provoquer 'écoulement de l'eau dans le tube de
recette.

9.5 Lorsque le transvasement de I’eau est terminé,
laisser refroidir le tube récupérateur et son contenu
a la température ambiante. Enlever les gouttes
d’eau adhérant aux parois du tube récupérateur a
Vaide du racleur en PTFE ou un pointeau, et les
transférer a la phase aqueuse. Lire le volume d’eau
sur le tube récupérateur. Le tube récupérateur a
une graduation en 0,05 mi, mais le volume est es-
timé a 0,025 ml prés.

9.6 Effectuer une détermination a blanc en mettant
400 ml de solvant dans le récipient de distillation et
en procédant comme décrit en 8.1 4 9.5.

10 Expression des résultats

Calculer‘la‘teneuren'eau de I"échantilion en utili-
sant’'une des, expressions suivantes:

Vo= Vo
a),% (VIV) = ————x 100
Vi
b)) (W) V)= 2= Yo 400
P T
V,— 1%
¢) % (mjm) = ————x 100
ou
Vo est le volume, en millilitres, d’eau mesu-
rée lors de I'essai & blanc sur le solvant
(arrondi au 0,025 ml prés);
|4 est le volume, en millilitres, de la prise

d’essai;

V, est le volume, en millilitres, d’eau dans
le tube récupérateur (arrondi au
0,025 ml pres);

m est la masse, en grammes, de la prise
d’essai;
P est fa masse volumique, en grammes par

millititres, de {"échantillon.

La masse volumique de l'eau est considérée
comme égale a 1 g/ml.

Les matiéres volatiles solubles dans I'eau, si elles
existent, peuvent étre comptées comme eau.

Exprimer le résultat comme teneur en eau, arrondi
au 0,025 % prés.



11 Fidélite

La fidélité de la méthode obtenue par I'analyse sta-
tistigue des résultats d’essais interlaboratoires dans
la gamme de 0,01 % & 1,0 % est la suivante.

11.1 Répétabilité

La différence entre des résultats d’essais successifs
obtenus par le méme opérateur, avec le méme ap-
pareillage, dans des conditions opératoires identi-
ques et sur un méme produit, ne doit, au cours
d’une longue série d’essais effectués en appliquant
correctement et normalement 1a méthode d’essai,
dépasser qu’une fois sur vingt les valeurs ci-
dessous:

teneur en eau: 0,0 % (V/V) a 01 % (V/V): voir
figure 3;

teneur en eau: 0,1 % (V/V) a 1.0 % (V/V):
0,08 % (V/V).

11.2 Reproductibilité

La différence entre deux résultats uniques“et indé-
pendants, obtenus par différents opérateurs ytra-
vaillant dans des laboratoires différents, "‘sur “un
méme produit, ne doit, au cours d’une longue série
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d’essais effectués en appliquant correctement et
normalement la méthode d’essai, dépasser les va-
leurs ci-dessous qu’une fois sur vingt:

teneur en eau: 0,0 % (V/V) & 0,1 % (V/W): voir
figure 3;

teneur en eau: 01 % (V/V) a 1,0% (V/V):
0,11 % (V/V).

12 Rapport d’essai

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

a) tous les détails nécessaires a V'identification du
produit soumis a I'essai;

b) la référence a la présente Norme internationale;

c) le résultat d’essai (voir article 10);

d) les résultats individuels de chaque prise d’essai,
si plusieurs prises d’essai ont été examinées

(voir 8.3);

e) "toute"modification au mode opératoire spécifié,
résultant d'un accord ou d’autres circonstances;

f) la date de I'essai.
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Dimensions en millimétres
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Figure 1 — Appareil de distillation



ISO 9029:1990(F)

Dimensions en millimétres
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Figure 2 — Pointeau racleur et tube a pulvérisation pour I’appareil de distillation
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