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Avant-propos 

L'ISO (Organisation internationale de normalisation) est une fédération mondiale d'organismes nationaux de 
normalisation (comités membres de l'ISO). L'élaboration des Normes internationales est en général confiée 
aux comités techniques de l'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 
gouvernementales, en liaison avec l'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 règles données dans les Directives ISO/CEI, 
Partie 2. 

La tâche principale des comités techniques est d'élaborer les Normes internationales. 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 comités membres 
votants. 

L'attention est appelée sur le fait que certains des éléments du présent document peuvent faire l'objet de 
droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. L'ISO ne saurait être tenue pour responsable de ne 
pas avoir identifié de tels droits de propriété et averti de leur existence. 

L'ISO 14596 a été élaborée par le comité technique ISO/TC 28, Produits pétroliers et lubrifiants. 

Cette deuxième édition annule et remplace la première édition (ISO 14596:1998), qui a fait l'objet d'une 
révision technique. Elle incorpore également le rectificatif technique ISO 14596:1998/Cor. 1:1999. 
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Produits pétroliers — Détermination de la teneur en soufre — 
Spectrométrie de fluorescence X dispersive en longueur d'onde 

AVERTISSEMENT — L'utilisation de la présente Norme internationale peut impliquer l'intervention de 
produits, d'opérations et d'équipements à caractère dangereux. La présente Norme internationale 
n'est pas censée aborder tous les problèmes de sécurité concernés par son usage. Il est de la 
responsabilité de l'utilisateur de consulter et d'établir des règles de sécurité et d'hygiène appropriées 
et de déterminer l'applicabilité des restrictions réglementaires avant utilisation. 

1 Domaine d'application 

La présente Norme internationale spécifie une méthode de détermination de la teneur en soufre dans les 
produits pétroliers liquides, dans les additifs pour produits pétroliers, et dans les produits pétroliers solides et 
semi-solides qui sont soit liquéfiés par un chauffage modéré, soit solubles dans des solvants organiques (voir 
4.1) dont la teneur en soufre est négligeable ou connue avec précision. La méthode est applicable à des 
produits ou à des additifs dont la teneur en soufre est située de 0,001 % (m/m) à 2,50 % (m/m), des teneurs 
plus élevées pouvant être déterminées par des dilutions appropriées. Les autres éléments n'interfèrent pas 
dans le domaine de concentration visé pour les produits relevant de cette méthode. 

NOTE Pour les besoins de la présente Norme internationale, le terme «% (m/m)» est utilisé pour représenter la 
fraction massique d’un produit. 

Le phosphore à des concentrations élevées ou le chlore [typiquement au-delà de 3 % (m/m)] peuvent 
introduire des erreurs lors de la détermination de la teneur en soufre en raison de l’absorption à des degrés 
divers des raies Zr-Lα et S-Kα. Il convient d’effectuer des études lorsque de tels cas se présentent, afin de 
déterminer si l’interférence potentielle est significative. 

Lorsque du molybdène est présent en quantités importantes (typiquement plus de 50 mg/kg et jusqu’à 
100 mg/kg), il peut se produire un accroissement du bruit de fond et un recouvrement spectral avec le signal 
du soufre. Dans de tels cas, il convient, par exemple, d’effectuer un contrôle de la zone spectrale concernée, 
afin de savoir si cette source potentielle de biais est significative. 

2 Références normatives 

Les documents de référence suivants sont indispensables pour l'application du présent document. Pour les 
références datées, seule l'édition citée s'applique. Pour les références non datées, la dernière édition du 
document de référence s'applique (y compris les éventuels amendements). 

ISO 3170:2004, Produits pétroliers liquides — Échantillonnage manuel 

ISO 3171:1988, Produits pétroliers liquides — Échantillonnage automatique en oléoduc 
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3 Principe 

La prise d’essai et une solution de zirconium prise comme étalon interne sont mélangées dans un rapport de 
masse donné, et sont soumises dans une cellule d’essai au rayonnement primaire d’un tube à rayons X. 

Le nombre de coups par seconde de la raie S-Kα à 0,537 3 nm et de la raie Zr-Lα1 à 0,607 0 nm ainsi que le 
nombre de coups par seconde du bruit de fond à 0,545 nm sont mesurés, et le rapport net de ces deux 
comptages est calculé. La teneur en soufre de l’échantillon est déterminée d’après une courbe d’étalonnage 
préparée à partir d'échantillons étalons de soufre. 

NOTE La notation utilisée dans la présente Norme internationale pour les raies X est celle de Siegbahn (S-Kα), alors 
que la notation IUPAC correspondante est S K-L2,3. 

4 Produits et réactifs 

4.1 Huile blanche (huile paraffinique légère), de haute pureté, dont la teneur en soufre est d’au plus 
1 mg/kg. 

4.2 Composés soufrés, dont la teneur en soufre est connue de façon précise à 0,01 % (m/m) près, utilisés 
pour la préparation des étalons primaires. 

Les composés indiqués de 4.2.1 à 4.2.3 conviennent, et on connaît leur teneur nominale en soufre. Lorsque 
ces composés ont une pureté inférieure à 99 %, il convient d’utiliser des produits certifiés, ou de rechercher 
de façon précise à 0,01 % (m/m) près les concentrations ainsi que la nature des impuretés. 

4.2.1 Dibenzothiophène (DBT), dont la teneur nominale en soufre est de 17,399 % (m/m). 

4.2.2 Sulfure de dibutyle (DBS), dont la teneur nominale en soufre est de 21,915 % (m/m). 

4.2.3 Thionaphtène (benzothiophène) (TNA), dont la teneur nominale en soufre est de 23,890 % (m/m). 

4.3 Étalons soufrés de référence certifiés. 

Utiliser des échantillons de référence d’organismes de certification nationaux ou de fournisseurs accrédités, 
s’il y en a. 

4.4 Solution A de zirconium. 

Solution d’octoate de zirconium ayant une teneur en zirconium de 12 % (m/m) à 18 % (m/m), ou tout autre 
composé de zirconium soluble dans l’huile et dissous dans l’huile blanche (4.1) de telle sorte que la teneur en 
zirconium de la solution soit de 12 % (m/m) à 18 % (m/m). 

4.5 Solution B de zirconium. 

Diluer la solution A de zirconium (4.4) avec de l’huile blanche (4.1) pour obtenir une teneur en zirconium 
d’environ 1 % (m/m). 

5 Appareillage 

5.1 Spectromètre de fluorescence X dispersive en longueur d’onde (WDXRF), utiliser tout 
spectromètre respectant les caractéristiques indiquées dans le Tableau 1. Effectuer le montage 
conformément aux instructions du fabricant. 
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