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Предисловие 

Международная организация по стандартизации (ISO) является всемирной федерацией, 
объединяющей национальные органы по стандартизации (комитеты-члены ISO). Работа по разработке 
международных стандартов, как правило, ведется в технических комитетах ISO. Каждый комитет-член, 
заинтересованной в разработке темы, ради которой был образован данный технический комитет, 
имеет право быть представленным в этом комитете. Международные организации, правительственные 
и неправительственные, поддерживающие связь с ISO, также принимают участие в ее работе. ISO 
тесно сотрудничает с Международной Электротехнической Комиссией (IEC) по всем вопросам 
стандартизации в области электротехники. 

Международные стандарты разрабатываются в соответствии с правилами, приведенными в Части 2 
Директив ISO/IEC. 

Основное назначение технических комитетов заключается в разработке международных стандартов. 
Проекты международных стандартов, принятые техническими комитетами, рассылаются комитетам-
членам на голосование. Для опубликования международного стандарта требуется собрать не менее 
75 % положительных голосов комитетов-членов, принявших участие в голосовании. 

Обращается внимание на тот факт, что некоторые элементы настоящего документа могут являться 
предметом патентных прав. ISO не несет ответственность за идентификацию части или всех подобных 
патентных прав. 

ISO 14596 был разработан Техническим комитетом ISO/TC 28, Нефтепродукты и смазочные 
материалы. 

Настоящее второе издание отменяет и заменяет первое издание (ISO 14596:1998), которое прошло 
технический пересмотр. Оно также включает Техническую поправку ISO 14596:1998/Cor. 1:1999. 

 

iTeh Standards
(https://standards.iteh.ai)

Document Preview
ISO 14596:2007

https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/e8825fdd-b0db-4ef5-82c1-b23bbb956d17/iso-14596-2007

https://standards.iteh.ai/catalog/standards/iso/e8825fdd-b0db-4ef5-82c1-b23bbb956d17/iso-14596-2007


МЕЖДУНАРОДНЫЙ СТАНДАРТ ISO 14596:2007

 

© ISO 2007 – Все права сохраняются 1
 

Нефтепродукты. Определение содержания серы. 
Рентгеновская флуоресцентная спектрометрия с 
дисперсией по длине волны 

ПРЕДУПРЕЖДЕНИЕ — Применение данного международного стандарта может включать 
опасные материалы, операции и оборудование. В цели данного международного стандарта не 
входит решение всех проблем безопасности, связанных с его использованием. Пользователь 
данного международного стандарта сам несет ответственность за установление правил 
соответствующей техники безопасности и охраны здоровья и определение применимости 
регламентных ограничений до применения стандарта. 

1 Область применения 

Настоящий международный стандарт устанавливает метод определения содержания серы в жидких 
нефтепродуктах, присадках к нефтепродуктам, и полутвердых и твердых нефтепродуктах, которые 
либо разжижают при умеренном нагревании, либо растворяют в органических растворителях (см. 4.1) с 
пренебрежимо малым или точно известным содержанием серы. Данный метод применим к продуктам 
или присадкам, имеющим содержание серы в диапазоне от 0,001 % по массе до 2,50 % по массе; 
более высокое содержание серы можно определять при соответствующем разбавлении. Другие 
элементы не мешают определению при концентрациях, ожидаемых в материалах, подвергаемых 
такому анализу. 

ПРИМЕЧАНИЕ Применительно к данному международному стандарту термин “% по массе” используется для 
представления массовой доли материала. 

Высокие концентрации фосфора или хлора [обычно выше 3 % по массе] могут стать причиной 
систематической погрешности в результате, полученном при определении серы, ввиду различной 
степени поглощения Zr-Lα и S-Kα. В подобных случаях необходимо осуществить исследования для 
определения, имеют ли значение  такие потенциальные помехи. 

Когда присутствует молибден в больших количествах (обычно выше 50 мг/кг до 100 мг/кг), может 
возрасти фоновое излучение и спектральное перекрытие с сигналом от серы. В таких случаях 
необходимо проверить соответствующие спектральные области, например, исследовать значимость 
потенциального источника систематической погрешности. 

2 Нормативные ссылки 

Нижеследующие документы являются обязательными для применения настоящего стандарта. В 
отношении датированных ссылок действует только указанное издание. В отношении недатированных 
ссылок действует последнее издание означенного документа, включая любые поправки к нему. 

ISO 3170:2004, Нефтепродукты жидкие. Ручной отбор проб 

ISO 3171:1988, Нефтепродукты жидкие. Автоматический отбор проб из трубопроводов 
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3 Принцип 

Испытуемый образец и раствор циркония в качестве внутреннего стандарта смешивают в заданном 
массовом соотношении и в кювете для пробы облучают потоком первичного излучения рентгеновской 
трубки. 

Измеряют скорость счета импульсов от S-Kα рентгенофлуоресцентного излучения при длине волны 
0,537 3 нм и от Zr-Lα1 при длине волны 0,607 0 нм, возбужденного таким образом, и скорость счета 
импульсов фоновой радиации при длине волны 0,545 нм и рассчитывают отношение этих 
результирующих скоростей счета. Содержание серы в испытуемом образце определяют по 
калибровочной кривой, построенной с помощью калибровочных стандартов. 

ПРИМЕЧАНИЕ В настоящем международном стандарте используют обозначение рентгеновской спектральной 
линии по Сибгану (S-Kα); соответствующее обозначение для рентгеновской спектральной линии в системе IUPAC 
будет S K-L2,3. 

4 Реактивы и материалы 

4.1 Белое масло (светлое масло на основе парафина, paraffinum perliquidum), высокой степени 
чистоты, с максимальным содержанием серы 1 мг/кг. 

4.2 Соединения серы, с точно известным содержанием серы с точностью до 0,01 % по массе, 
используемые для приготовления первичных стандартов. 

Подойдут соединения, приведенные в 4.2.1 - 4.2.3, номинальное содержание серы в них приведено. 
Там где чистота этих соединений меньше 99 %, требуются стандартные образцы, или необходимо 
знать природу всех примесей и их содержание с точностью до 0,01 % по массе. 

4.2.1 Дибензотиофен (DBT), с номинальным содержанием серы 17,399 % по массе. 

4.2.2 Дибутилсульфид (DBS), с номинальным содержанием серы 21,915 % по массе. 

4.2.3 Тионафтен (бензотиофен) (TNA), с номинальным содержанием серы 23,890 % по массе. 

4.3 Аттестованные стандартные образцы серы. 

Необходимо использовать образцы, полученные от местной организации по стандартизации или 
аккредитованных поставщиков, если таковые имеются. 

4.4 Раствор циркония A. 

Раствор октата циркония с содержанием циркония в диапазоне от 12 % до 18 % по массе или другое 
маслорастворимое не содержащее серы соединение циркония, растворенное в белом масле (4.1), 
чтобы получить массовую долю циркония в диапазоне от 12 % до 18 % по массе. 

4.5 Раствор циркония B. 

Разбавляют раствор циркония A (4.4) белым маслом (4.1) до получения массовой концентрации 
циркония приблизительно равной 1 % по массе. 
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