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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'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée aux
comités techniques de I''SO. Chaque comité membre intéressé par une étude a le droit de faire partie du comité
technique créé a cet effet. Les organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en
liasison avec [I'ISO participent également aux travaux. L'ISO collabore étroitement avec la Commission
électrotechnique internationale (CEI) en ce qui concerne la normalisation électrotechnique.

Les Normes internationales sont rédigées conformément aux régles données dans les Directives ISO/CEI, Partie 3.
Les projets de Normes internationales adoptés par les comités techniques sont soumis aux comités membres pour
vote. Leur publication comme Normes internationales requiert I'approbation de 75 % au moins des comités
membres votants.

L’attention est appelée sur le fait que certains des éléments de la présente Norme internationale peuvent faire
I'objet de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait étre tenue pour responsable de
ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence.

La Norme internationale ISO 6245 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 28, Produits pétroliers et
lubrifiants.

Cette troisieme édition annule et remplacelardeuxieme édition (1SQ16245:1993), qui a fait I'objet d'une révision
technique.
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NORME INTERNATIONALE ISO 6245:2001(F)

Produits pétroliers — Détermination de la teneur en cendres

AVERTISSEMENT — L'utilisation de la présente Norme internationale implique l'intervention de produits,
d'opérations et d'équipements a caractére dangereux. La présente Norme internationale n’est pas censée
aborder tous les problémes de sécurité concernés par son usage. Il est de la responsabilité de I'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 spécifie une méthode pour la détermination de la teneur en cendres dans les
produits pétroliers tels que les distillats et les huiles combustibles résiduelles, les pétroles bruts, les huiles
lubrifiantes, les paraffines et autres produits pétroliers dans lesquels toute matiere donnant des cendres est
considérée comme une impureté ou une contamination. Les cendres peuvent provenir de composés métalliques
solubles dans I'huile ou dans I'eau, ou de solides étrangers tels que la poussiere ou la rouille.

La méthode est applicable aux produits,ayant une _teneur en cendres. comprise dans l'intervalle 0,001 % (m/m) a
0,180 % (m/m), mais ne s’applique’pas aux:produits contenant des additifs' formant des cendres, dont certains
composés phosphorés. Pour l'analyse d’huiles Jlubrifiantes ,neuves .ou usées contenant des additifs, d’huiles
moteurs usées, d’huiles lubrifiantes contenant'du plomb, ou'de certains ,gazoles non hydrocarbonés, il convient de
suivre I'ISO 39871, qui comprend une étape de production de cendres sulfatées de point de fusion plus élevé.

NOTE 1 Pour les besoinsde/la, présente, Norme, internationale, l'expression «% {m/m)»>est utilisée pour représenter la
fraction massique.

NOTE 2 Pour certains types d'échantillons, tous les composés métalliques susceptibles de former des cendres peuvent ne
pas étre comptés quantitativement dans le résultat de l'essai. Certaines huiles lubrifiantes neuves ou certains distillats
contiennent des additifs métalliques inorganiques de faible masse moléculaire (par exemple du sodium ou du potassium), pour
lesquels 'oxyde de métal peut se sublimer a des températures inférieures a celles mentionnées dans la présente Norme
internationale.

2 Reéférences normatives

Les documents normatifs suivants contiennent des dispositions qui, par suite de la référence qui y est faite,
constituent des dispositions valables pour la présente Norme internationale. Pour les références datées, les
amendements ultérieurs ou les révisions de ces publications ne s’appliquent pas. Toutefois, les parties prenantes
aux accords fondés sur la présente Norme internationale sont invitées a rechercher la possibilité d'appliquer les
éditions les plus récentes des documents normatifs indiqués ci-aprés. Pour les références non datées, la derniére
édition du document normatif en référence s’applique. Les membres de I'ISO et de la CEl possedent le registre des
Normes internationales en vigueur.

ISO 3170:1988, Produits pétroliers liquides — Echantillonnage manuel
ISO 3171:1988, Produits pétroliers liquides — Echantillonnage automatique en oléoduc

ISO 4259:1992, Produits pétroliers — Détermination et application des valeurs de fidélité relatives aux méthodes
d'essai

1) 1SO 3987:1994, Produits pétroliers — Huiles lubrifiantes et additifs — Détermination des cendres sulfatées.
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ISO 5272:1979, Toluene a usage industriel — Spécifications

3 Principe

Une prise d'essai contenue dans un récipient approprié est enflammée et brilée jusqu'a ce qu'il ne reste plus que
des cendres et du carbone. Le résidu charbonneux est réduit a I'état de cendres par chauffage dans un four a
moufle a 775 °C, refroidi et pesé.

4 Réactifs et produits

4.1 Propan-2-ol

Pureté minimale de 99 %.

4.2 Méthylbenzéne (toluéne)

Conforme aux exigences de I'ISO 5272, grade B.

4.3 Papier filtre

Sans cendres.

5 Appareillage

5.1 Récipient d'évaporation
Récipient ou creuset, d'une capacité de 50 ml a“150° ml;‘en'platine; silice ou porcelaine.

NOTE Les récipients en aluminium peuvent étre utilisés lorsque c’est approprié. L'utilisation de récipients qui ne sont pas a
base de platine peut conduire a la contamination des cendres.

5.2 Four a moufle

Four électrique, capable de maintenir une température de 775 °C + 25 °C. L'utilisation d'un four avec un contrdle
de température manuel et des ouvertures convenables a l'avant et a l'arriere, de maniére a assurer un
renouvellement lent et naturel de I'air, ou d'un four programmable contrélant la température et le flux d'air est
appropriée.

5.3 Récipient de refroidissement
Un récipient de capacité adéquate, non garni d'agent déshydratant.

5.4 Balance

Capable de peser a 0,1 mg prés.

5.5 Agitateur

Non aérant, de type turbine a haute vitesse.
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5.6 Brialeur

Bec Bunsen ou brleur Meeker, ou brileur équivalent.

6 Echantillonnage

Sauf avis contraire dans les spécifications du produit, I'échantillonnage doit étre fait conformément a I''SO 3170 ou
al'lSO 3171.

7 Préparation de I’échantillon

7.1 Généralités

Avant de transférer une partie aliquote d'échantillon dans le récipient d'évaporation (5.1), vérifier que I'échantillon
dans son récipient soit bien homogéne, en utilisant un des modes opératoires décrits en 7.2 ou en 7.3.

7.2 Echantillons fluides

Mélanger les échantillons fluides pour répartir les particules, telles que des billes catalytiques, des particules de
rouilles ou des particules accidentelles, de maniére uniforme dans ['échantillon. L'intensité de mélange est
augmentée jusqu'a ce que I'hnomogénéité de I'échantillon soit visible. La procédure minimale de mélange consiste a
mélanger manuellement ou:mécaniquement pendant 10 min,puis ja répétery cette opération plusieurs fois en
utilisant des temps de mélange plus longs. Lorsqu'il apparait évident que la répétition ou I'allongement de la durée
de mélange ne permet pas d'homogénéiser, . I'échantillon,: utiliser I'agitateur (5.5) pendant le temps minimum
nécessaire pour rendre |'échantillon homogéne. Si I'échantillon ne peut pas étre homogénéisé convenablement, le
jeter et prélever un autre échantillon.

7.3 Echantillons visqueux ou solides

Chauffer les échantillons visqueux, semi-solides ou solides a la température ambiante jusqu’a ce qu'ils soient
suffisamment fluides pour étre mélangés suivant le mode opératoire décrit en 7.2 (voir la note ci-dessous).
Lorsqu'une température supérieure a 90 °C est nécessaire, faire trés attention a ce que l'eau contenue dans
I'échantillon ne provoque pas d'éclaboussures ou de mousse. Porter des lunettes de protection et des gants
appropriés. Utiliser une étuve ou un bain d'eau chaude pour chauffer le récipient contenant I'échantillon. Pour
commencer a mélanger, agiter avec une tige qui atteint le fond du récipient. Ce mode opératoire est I'étape de
mélange de plus faible intensité.

NOTE En général, une température d'environ 5 °C au dessus du point d'écoulement de I'échantillon est nécessaire pour
obtenir une fluidité suffisante pour le mélange.

8 Mode opératoire

8.1  Choisir un récipient d'évaporation (5.1) de capacité suffisante, conformément a la quantité d'échantillon
nécessaire par rapport a la teneur en cendres attendue (voir 8.3).

8.2 Chauffer le récipient d'évaporation (5.1) dans le four & moufle (5.2) & une température de 700 °C a 800 °C
pendant 10 min au moins. Laisser refroidir a la température ambiante dans le récipient de refroidissement (5.3), et
peser a 0,1 mg prés. Répéter les opérations de chauffage et de pesée jusqu'a ce que les résultats de deux pesées
consécutives ne different pas de plus de 0,5 mg.

Toutes les pesées du récipient d'évaporation doivent étre effectuées aussitdét qu'il est refroidi a la température
ambiante dans le récipient de refroidissement, ou a un intervalle de temps constant aprés sortie du four.
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8.3 Choisir la quantité de prise d’essai a prélever, 100 g au maximum, a partir du Tableau 1, de maniére a
atteindre 20 mg de cendres. Peser la prise d’essai dans le récipient d’évaporation. Lorsqu'on a affaire a des
quantités de prise d’essai pour lesquelles il est nécessaire d'effectuer plus d'un remplissage du récipient, la
quantité a prélever est déterminée par la différence entre la masse initiale et la masse finale, a 0,1 mg prés, d'un
récipient adapté contenant I'échantillon homogénéisé.

8.4 Chauffer le récipient d'évaporation et la prise d'essai jusqu'a ce que le contenu s'enflamme a l'aide d’'une
flamme appliquée prés de la surface du liquide. Si un récipient en platine est utilisé, éviter de le mettre en contact
avec la partie réductrice de la flamme du bec Bunsen, pour éviter une perte de masse. Maintenir a une
température telle que la prise d'essai continue a brdler a une allure uniforme et modérée, ne laissant que des
cendres et du carbone lorsque la combustion est terminée.

8.5 Ne pas laisser les échantillons brdler sans surveillance. Si la prise d'essai contient suffisamment d'humidité
pour provoquer la formation de mousse et une perte de produit, la rejeter. Ajouter, a une seconde prise d'essai,
1 ml a 2 ml de propan-2-ol (4.1) avant de chauffer. Si cela n'est pas suffisant, ajouter a une troisieme prise d’essai,
10 ml d'un mélange en volumes égaux de toluene (4.2) et de propan-2-ol (4.1), et mélanger soigneusement.
Disposer plusieurs bandes de papier filtre (4.3) dans le mélange et chauffer. Lorsque le papier commence a brdler,
la plus grande partie de I'eau aura da disparaitre. Il est également possible d'ajouter le mélange toluéne/propan-2-
ol par portions de 2 ml a 3 ml entre deux périodes de chauffage, ceci jusqu'a ce que I'eau soit totalement évaporée.

Tableau 1 — Masse de la prise d'essai

Quantité de cendres attendue Masse de la prise d’essai Masse de cendres
% (m/m) g mg
0,18 10 20
0,10 20 20
0,05 40 20
0,04 50 20
0,02 100 ‘ 20
0,01 100 10
0,001 100 1

8.6 Certains échantillons nécessitent un chauffage supplémentaire aprés la fin de la combustion, pour réduire le
résidu seulement en carbone et en cendres. C'est le cas lorsque des échantillons lourds, tels que des fuels
résiduels, forment une crolte au-dessus de I'échantillon qui n’est pas complétement brilé. Casser la crolte avec
une tige, et remettre dans le récipient d’évaporation ce qui a adhéré a la tige, en la nettoyant avec une bande de
papier filtre (4.3). Ajouter le papier filtre au creuset. Poursuivre la combustion de la prise d’essai jusqu’a ce qu’il ne
reste que du carbone et des cendres.

8.7 Si le produit le plus lourd dans le récipient d’évaporation a tendance a former de la mousse, I'opérateur doit
manipuler avec beaucoup de précautions. Ni la prise d’essai, ni le récipient d’évaporation ne doivent étre chauffés
au rouge; la flamme ne doit pas non plus dépasser la hauteur du bord du récipient. Ceci conduirait a un
surchauffage du résidu de la prise d’essai et a une perte significative de cendres.

8.8 Chauffer le résidu dans le four & moufle (5.2) a 775 °C £ 25 °C jusqu'a ce que le résidu charbonneux ait
disparu. Refroidir le creuset a la température ambiante dans un récipient de refroidissement (5.3), et peser a
0,1 mg prés.

8.9 Chauffer a nouveau le récipient d’évaporation a 775 °C £ 25 °C pendant 20 min a 30 min, refroidir dans un
récipient de refroidissement a la température ambiante, et peser a 0,1 mg prés. Répéter les opérations de
chauffage et de pesée jusqu'a ce que les résultats de deux pesées consécutives ne différent pas de plus de
0,5 mg.
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9 Calculs
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Calculer le taux de cendres, 4, en pourcentage en masse de la prise d'essai, en utilisant I'équation suivante:

A4=""5100 %

mg

ou

m4 estla masse de cendres, en grammes;

mq est la masse de la prise d’essai, en grammes.

10 Expression des résultats

Noter le résultat a 0,001 % (m/m) prés.

11 Fidélité

11.1 Généralités

La fidélité de la méthode, ‘obtenue '@ la ‘suite' ‘d'une "étude 'statistique de -résultats d'essais interlaboratoires,
conformément a I'ISO 4259, est donnéeen 11.2 et 11.3.

11.2 Répétabilité

La différence entre deux résultats-d'essai- ‘obtenus par-le 'méme-opérateur avec 'le‘'méme appareillage, dans des
conditions opératoires identiques et sur un méme'produit, en"appliquant correctement et normalement la méthode
d'essai, ne devrait pas a long terme dépasser plus d'une fois sur 20 les valeurs données dans le Tableau 2.

11.3 Reproductibilité

La différence entre deux résultats d'essai uniques et indépendants, obtenus par des opérateurs différents
travaillant dans des laboratoires différents sur des produits réputés identiques, en appliquant correctement et
normalement la méthode d'essai, ne devrait pas a long terme dépasser plus d'une fois sur 20 les valeurs données

dans le Tableau 2.

Tableau 2 — Valeurs de fidélité

Teneur en cendres Répétabilité Reproductibilité
Y% (m/m) Y% (m/m) Y% (m/m)
0,001 a 0,079 0,003 0,005
0,080 a 0,180 0,007 0,024
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