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Internatjopal-Standard IEC 62021-2 has been prepared by IEC technical committee 1(
for elec{rotfechnical applications.

INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION
INSULATING LIQUIDS -
DETERMINATION OF ACIDITY -

Part 2: Colourimetric titration

FOREWORD

The Injternational Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization c
all ndtional electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is\ to
internptional co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and ele€tronic
this ehd and in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Sped
Technjical Reports, Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to
Publidation(s)”). Their preparation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee
in thg subject dealt with may participate in this preparatory work. International, governmental
goverpmental organizations liaising with the IEC also participate in this preparation. )IEC collaborats

pmprising
promote
fields. To
ifications,
as “IEC
nterested
and non-
bs closely

with the International Organization for Standardization (ISO) in accordance with/conditions detefmined by

agreenent between the two organizations.

The fdrmal decisions or agreements of IEC on technical matters express, as.nearly as possible, an int
consehsus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representatiof
interested IEC National Committees.

ublications have the form of recommendations for internatienal use and are accepted by IEQ
ittees in that sense. While all reasonable efforts are made.to ensure that the technical contd
tions is accurate, IEC cannot be held responsible for{the way in which they are used 9
misinterpretation by any end user.

In order to promote international uniformity, IEC National* Committees undertake to apply IEC Pu
transparently to the maximum extent possible in their~national and regional publications. Any d
betwegn any IEC Publication and the corresponding national or regional publication shall be clearly in
the lafter.

IEC provides no marking procedure to indicate” its approval and cannot be rendered responsibl
equipment declared to be in conformity with-an IEC Publication.

All usgrs should ensure that they have the latest edition of this publication.

No liapility shall attach to IEC or its\directors, employees, servants or agents including individual exX

es arising out of the._publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any
Publigations.

Attentjon is drawn to the_Normative references cited in this publication. Use of the referenced publi
indispensable for the_coarrect application of this publication.

Attentjon is drawn<to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the
paten{ rights. IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

Ernational
from all

National
nt of IEC
r for any

blications
vergence
dicated in

e for any
perts and
amage or

ees) and
bther IEC

cations is

bubject of

. Fluids

The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
10/692/FDIS 10/696/RVD

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.
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A list of all parts of IEC 62021 series, under the general title Insulating liquids — Determination
of acidity can be found on the IEC website.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until
the maintenance result date indicated on the IEC web site under "http://webstore.iec.ch" in
the data related to the specific publication. At this date, the publication will be

* reconfirmed;

* withdrawn;

» replaced by a revised edition, or
*+ amended.
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INTRODUCTION

The standardized method given in IEC 62021-1 is a method for measurement of acidity in
used and unused mineral oil and is a potentiometric titration requiring special instrumentation
for measurement of acidity. Historically, acidity of insulating oil was measured by
colourimetric titration as described in IEC 60296, 1982 edition. With the revision of IEC 60296,
the colourimetric titration was deleted as that method used high volumes of sample and
solvent, generating undesirable volumes of waste.

However, there is still a market requirement for having colourimetric titration as many labs
use this method.

Health|and safety

This International Standard does not purport to address all the safety problems asgociated
with its juse. It is the responsibility of the user of the Standard to establish,appropriatg health
and safe¢ty practices and determine the applicability of regulatory limitations, prior to use.

The mirferal oils which are the subject of this standard should be handled with due regard to
persongl hygiene. Direct contact with eyes may cause slight jrritation. In the casg of eye
contact) irrigation with copious quantities of clean running water should be carried out and
medicalladvice sought.

Some of the tests specified in this standard involve thé)use of processes that could Igad to a
hazardqus situation. Attention is drawn to the relevantistandard for guidance.

This stgndard involves mineral oils, chemicalsahd used sample containers. The disposal of
these items should be carried out in accordance with current national legislation with regard
to the impact on the environment. Every precaution should be taken to prevent the|release
into the|environment of mineral oil.
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INSULATING LIQUIDS -
DETERMINATION OF ACIDITY -

Part 2: Colourimetric titration

1 Scope

This part of IEC 62021 describes a procedure for determination of the acidity of unused and
used elg¢ctrical mineral insulating oils.

NOTE 1 |In unused and used mineral insulating oils, the constituents that may be considered to”hgve acidic
character|stics include organic acids, phenolic compounds, some oxidation products, resins, organomefallic salts
and additqves.

The method may be used to indicate relative changes that occur in a~mineral insul

during

resulting mineral oil.

The acidlity can be used in the quality control of unused mineral oil.

As a va

product

5 vary widely in their corrosion properties,“¢the test cannot be used to

corrosivieness of a mineral oil under service conditions:

NOTE 2
obtained

uses an ¢

changing
0,3 mg K

The acidity results obtained by this test method”may or may not be numerically the same
by potentiometric methods, but they are generally of the same magnitude. The potentiometr

colour at approximately pH 9,5. This may lead to slightly higher results for oils with acidit
DH/g oil when using the potentiometric method.

2 Normative references

The foll

pwing referenced documents are indispensable for the application of this do

For dated references, only.the edition cited applies. For undated references, the lates
of the referenced document (including any amendments) applies.

IEC 60475: Method of sampling liquid dielectrics

IEC 60967: Oil-filled electrical equipment — Sampling of gases and of oil for analysis
and dissolved'gases — Guidance

ating oil

se under oxidizing conditions that may or may not be shown by|other propertigs of the

riety of oxidation products present in used minefal*oil contribute to acidity ard these

predict

as those
c method

ndpoint at pH 11,3 to ensure titration of all species, whereas the colourimetric methods uses arn indicator

es above

cument.
[ edition

of free

ISO 5725: Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results

ISO 6619: Petroleum products and lubricants — Neutralization number — Potentiometric

titration

method
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3 Terms and definitions

For the

31
acidity

purposes of this document, the following terms and definitions apply.

quantity of base, expressed in milligrams of potassium hydroxide per gram of sample,
required to titrate colourimetrically a test portion in a specified solvent to the neutralization

point of

3.2

Alkali Blue 6B

unused
mineral

4 Pri

The tes

potassidm hydroxide to a specified colour using Alkali Blue 6B indicator.
5 Reagents
Only repgents of recognized analytical grade and de-iohized water or water of eq

purity slhall be used.

51 T

Standar

Add 3,0

effect s¢lution. Cool and stopper the-flask.

Allow thle solution to stand in the dark for 2 days and then filter the supernatant liquid

adum

The cor

describgd in 8.1. For*periodic tests on equipment in service, faster titration may be g

by the

equipment owner, although this may result in poorer precision and detection limit.

oil
insulating oil that has not been used in, or been in contact with electrical equig

nciple

portion is dissolved in a specified solvent and titrated colourimetrically with 3

itration reagent

d alcoholic solution 0,05 mol/l potassium hydroxide.

g of potassium hydroxide to*.000 ml £ 10 ml of 2-propanol. Boil gently for 1

membrane filter. Store in a suitable amber glass bottle.

centration of this solution is approximately 0,05 mol/l and shall be standarg

ise of 0;1'mol/l potassium hydroxide by agreement between the laboratory

ment

Icoholic

uivalent

D min to

through

ized as
chieved
and the

Comme

rcial” alcoholic potassium hydroxide solution may be used, if necessary dil

uting to

0,05 mol/l with 2-propanol. This shall be standardized as described in 8.1.

Store and use in such a manner that the solution is protected from atmospheric carbon
dioxide and in such a way that it does not come into contact with cork, rubber or saponifiable
stopcock grease. The solution may be protected by inert gas or by means of a guard tube

containi

ng soda-lime absorbent.
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itration solvent

2-propanol (isopropanol; IPA), pure.

53 P

otassium hydrogen phthalate, primary standard

This should be dried before use for 2 h at 105 °C.

54 S

tandard hydrochloric acid solution

A 0,1 mol/l solution of hydrochloric acid in de-ionized water, prepared as in ISO 6619, may be
used. Other acids may be used, provided they are certified against a primary standard.

5.5 Ikali blue 6B indicator solution

Dissolvg 2 g £ 0.1 g of alkali blue 6B in 100 ml of 2-propanol or azeotropic ethanol containing
1 ml of [the hydrochloric acid solution. After 24 h, carry out a titration to'check whether the
indicatof has been sufficiently sensitized. The indicator is satisfactoryqf the colour ¢hanges
distinctly from blue to red comparable to that of a 10 % solution,of cobalt nifrate. If
sensitization is insufficient, repeat the addition of the hydrochloric “acid solution anf check
again after 24 h. Continue until sensitization is satisfactory. Filter‘and store in a brown bottle
in the dark.

Commefcial alkali blue 6B solution may be used as an altefnative if the concentration [s within
the range 0,05 % to 5 %. If the concentration is not 2¢%,“the amount added to the sqglvent in
8.2 and|8.3 should be adjusted to maintain the same:ultimate concentration.

5.6 Cobalt nitrate solution

Co(NOg,f),.6H,0 solution, 10 % in water.

6 Apparatus

6.1  Tijitration vessel

This should be as smallas possible, sufficient to contain the solvent, sample and stifrer and
be inert|to the reagents” Glass conical vessels are preferred.

6.2  Sgirrer

Stirring may,b€ manual by swirling the solution on the titration vessel, or mechanically|using a
variablel speed stirrer fitted with a propeller, paddle or magnetic bar of chemically inert
surface |material.

6.3 Burette

A burette or syringe capable of adding aliquots of 0,001 ml shall be used.

7 Sampling

Samples shall be taken following the procedure given in IEC 60475 and/or IEC 60567.

Ensure that the test portion is representative by thoroughly mixing, as any sediment present

may be

acidic or have adsorbed acidic material from the liquid phase.
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8 Procedure
Rinse and fill the burette with 0,05 mol/l alcoholic potassium hydroxide solution (5.1).

Standardize the alcoholic potassium hydroxide solution at least every two weeks against
potassium hydrogen phthalate (5.3) or certified standard 0,1 mol/l acid.

Carry out a blank titration on the solvent (5.2) each day and after changing to a fresh batch of
solvent.

8.1 Standardization of alcoholic potassium hydroxide solution

Standardize the alcoholic potassium hydroxide solution, using a suitable indicator,|against
0,1 g to 0,16 g of potassium hydrogen phthalate, weighed to an accuracy of 0;0002 g and
dissolvgd in approximately 100 ml of carbon dioxide free water.

Alternatjvely the standardization can be performed by potentiometric titration.

Calculate the molarity M to the nearest 0,000 5 using Equation (1):

1000xmxp

Molarity = 20423 %V

(1)
where
m is|the mass of potassium hydrogen phthalateyin‘grams;

p is|the percent purity of the potassium hydrogen phthalate;
74 is[the volume of potassium hydroxide sglution, in millilitres.

Alternatjvely, certified standard 0,1 mol/l" acid may be used to standardize the gicoholic
potassiym hydroxide solution.

Calculate the molarity M to themearest 0,000 5 using Equation (2):

Vi xM
Mo|arity = u
Vo

(2)

v, is|the volume of 0,1 mol/l standard acid used to titrate the solution, in millilitres;

M, is|the molarity of the standard hydrochloric acid;

Vy is the volume of potassium hydroxide solution, in millilitres.

8.2 Blank titration

Perform a blank titration at a temperature not above 25 °C on 10 ml £ 0,1 ml aliquots of the
solvent containing 0,5 % of alkali blue 6B indicator solution (5.5) using the standardized
alcoholic potassium hydroxide solution. The endpoint shall be as soon as a colour change
from blue to a red colour comparable to that of the cobalt nitrate solution (5.6) is obtained and
persists for at least 15 s.

Carry out ftriplicate titrations and calculate the mean result, in millilitres to the nearest
0,001 ml, as the blank value V.
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Protect the solvent from atmospheric carbon dioxide and use within 8 h.

8.3 Sample titration

Weigh 5 g of sample to the nearest 0,01 g into the titration vessel. Add 10 ml = 0,1 ml of the
solvent solution containing 0,5 % of alkali blue 6B indicator solution (5.5). Swirl to dissolve
the oil and immediately titrate at a temperature not above 25 °C with the standardized
potassium hydroxide solution. A typical end point is as described in 8.2. However, since the
colour change may vary for different oils, pre-titration may be necessary to establish this. In
such cases, the endpoint shall be reached as soon as a stable colour change, which persists
for at least 15 s, is obtained.

NOTE Bpforetitrating, the cofour may vary from bfug to green and at the endpoimnt from redto fightorange to dark
yellow-brgwn, depending on the original colour of the oil.

Carry oyt determinations for each oil sample and note the result, in millilitres, to"the |[nearest
0,001 ml, as the titration value V.

9 Calculation of results

Calculate, for each determination, the acidity to the nearest 0,005, expressed as mg KOH/g of
oil, using Equation (3):

(V4 — Vo )x Mx56/1
m

Acidity = (3)

vy is|the volume of alcoholic KOH solution used to titrate the test sample, in millilitr

D
(2

Vy is|the mean volume of alcoholic KOH<olution used for the blank titration, in millilitres;

M is|the molarity of alcoholic KOHxsolution;
m is|the mass of the test portion,used, in grams.

10 Pregcision
The repgatability and reproducibility limits were established in accordance with ISO 57]25.

10.1 Repeatability

The differencesbetween successive test results obtained by the same operator with the same
apparatpsiunder constant operating conditions on identical test material would, in the [ong run,

in the normaland-correct operationof the test method —exceed-the values shown below only in

one case in 20:

— unused oils —15 %;

— used oils -10 %.

NOTE The repeatability values for unused oils only apply where the result is significantly above the quantification
limit, which has been established as 0,01 mg KOH/g oil.
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10.2 Reproducibility

The difference between two single and independent results obtained by different operators
working in different laboratories on identical test material would, in the long run, in the normal
and correct operation of the test method, exceed the values shown below only in one case
in 20:

— unused oils — 35 %;
— used oils - 20 %.

NOTE The reproducibility values for unused oils only apply where the result is significantly above the
quantification limit, which has been established as 0,01 mg KOH/g oil.

11 Report

The test report shall contain at least the following information.

— Theltype and identification of the product tested.
— Areference to this International Standard.

— Thefresult of the test (see Clause 9) expressed to the nearesi0,01 mg KOH/g of oil.
— Anyldeviation, by agreement or otherwise, from the procedure specified.
— Theldate of the test.
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Annex A
(informative)

Determination of acidity in electrical insulating oils
by photometric titration

Principle

A samp[e of new or used oil'iS diSSolved in a mixture of toluene and Z-propanol cont

pining a

small amount of water. The solution is titrated at ambient temperature with \glcoholic
potassium hydroxide. The neutralization of acid components in oil is detected-by the¢ colour
change |of the added para-naphtolbenzein indicator, using a photometric sensar at 660[ nm.
A.2 Reagents and solvents

— Parg-naphtolbenzein indicator (1 % in alcoholic solution)

— Potgssium hydroxide solution in 2-propanol (1 mol/l)

— Potgssium hydrogen phthalate

— 2-Prppanol, anhydrous, HPLC grade

— Toluene, HPLC grade

— Denlineralized water, conductivity < 0,1 uS/cm

— Methanol, HPLC grade

— COylabsorbing agent, 8-20 mesh

— Water absorbing agent, 10-20 mesh

NOTE It|is recommended to filter all solvents, solutions and oil samples prior to use.

A.21 Preparation of titration solutions and solvents

A211 Potassium. -hydroxide alcoholic solution (0,05 mol/l)

Introdude 50 ml of the ‘potassium hydroxide solution in 2-propanol (1 mol/l) into a voJumetric
vessel gf 1 |. MaKe up to 1,0 | with 2-propanol.

A.2.1.2 Potassium hydrogen phthalate solution (0,05 mol/l)

Crush 16gofpotassiunmhydrogen phthatate imamortaranddry at1t26—=Cfor—t,thren cool in

a desiccator containing a water-absorbing agent. Weigh about 5 g of dried potassium
hydrogen phthalate precisely in a scoop and introduce it in a volumetric vessel of 500 ml.
Wash the scoop several times with small amounts of water into the volumetric vessel. Make
up to 500,0 ml with demineralised water.

Calculate the molarity to the nearest 0,000 5 using following Equation (A.1):

m

Molarity (M kPH) = ————
204,23 x0,5

where m is the mass of potassium hydrogen phthalate, in gram.

(A1)
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A.2.1.3 Titration solvent

The composition of the titration solvent in % volume/volume is: 50 % toluene, 49,5 %
2-propanol, 0,5 % demineralized water. 500 ul of para-naphtolbenzein indicator solution is
added per 100 ml of titration solvent.

A.3 Apparatus

A.3.1 Volumetric titrator

The apparatus shall be equipped with an automatic burette of 5 ml capacity with a dispensing
accuracy of +0.01ml. A guard tube containing the water and carbon dioxide absorbing agents
is necegsary for the reservoir for the alcoholic potassium hydroxide solution.

A.3.2 Titration vessel

The titrgtion vessel shall have a 100 ml capacity and be inert to the reagents.

NOTE The vessel volume should be such that the photometer probe is covered by liquid during the titration.

A.3.3 Titration stand

A suitaljle stand shall be provided to support the titration vesseél, stirrer, automatic burgtte and
photomegtric sensor.

A.3.4 Stirrer

The stirfer shall be mechanical or electrical, havifig variable speed.

A.3.5 Recorder/printer

A devige shall be required to recard/print out the data coming from the titrator and
photométric sensor.

NOTE 1 |Installing the titration apparatus in a fume hood will eliminate solvent vapours from the [aboratory
environment.

NOTE 2 |An automatic sampleramay be used to increase the productivity of analyses.

A.3.6 Photometric sensor

A suitable senspr is equipped with a glass-fibre light guide probe measuring the trangmission
of light |in the_visible region, equipped with a filter allowing measurements to be m3de in a
bandwidth of less than 10 nm at any visible wavelength.

The molecular structures of para-naphtolbenzein indicator in acidic and basic media are
indicated in Figure A.1. The UV transmission rate is maximum at 660 nm in acidic media,
giving the solution an orange colour (Figure A.2). It is minimum at 660 nm in basic media,
changing the solution to green colour. The wavelength of the photometric sensor therefore is
set at 660 nm.

NOTE Phenolphthalein indicator may also be used at 550 nm.

A.4 Procedure

A.41 Preparation and maintenance of the titration system

It is necessary to clean the titration vessel, stirrer and photometric sensor with methanol and
to air-dry them before each use.
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NOTE If the photometer and its controller cannot be set to achieve the manufacturer’s recommended parameters,
this may be an indication that the photometer is dirty and should be cleaned more thoroughly.

A.4.2 Determination of acidity of the titration solvent

Install the photometric sensor on the titration stand and connect it to the titrator. Flush the
automatic burette 3 times into a beaker using the KOH solution. The tubes carrying the KOH
solution should not contain bubbles after these operations. Fix a cleaned titration vessel to
the titration stand.

Introduce 50 ml £ 0,1 ml of titration solvent into the titration vessel. Start the stirrer. Place the
tip of the automatic burette in the centre of the solution, at about 2,5 cm from the stirrer. The
optical path of the photometric sensor should be void of any bhubbles If there are bubbles,

adjust stirring speed to eliminate them. Set the voltage on the photometric sensor at'\1{000 mV.

Start titfating with the potassium hydroxide alcoholic solution (0,05 mol/l) and the aItomatic
burette.| The printer will print the titration curve (in mV vs. ml), the first derivative of the
titration|curve (in mV/ml vs. ml) and the volume of KOH solution used (in"/ml). Note vqlume of
KOH uspd for neutralization of titration solvent as V,,.

NOTE The above procedure should be carried out daily.

A.4.3 Determination of molarity of the potassium hydroxide alcoholic solution
(0,05 moll/l)

Proceed as follows:

a) fix a|cleaned titration vessel to the titration stand,

b) intrgduce 1 ml £ 0,01 of potassium hydrogen“phthalate water solution (0,05 mol/l)|into the
titrafion vessel. Add 50 ml of titration solwent;

c) titrale asin A.4.2.
Calculate the molarity of the KOH solution to the nearest 0,000 5 using the following Equation
(A:2):

Molarity = % (A.2)

where

Mypp Is molarity.0f potassium hydrogen phthalate;

4 is volume of potassium hydroxide solution, in millilitres.

Calculatethe final value of molarity as the average of 3 determinations.

NOTE Procedure A.4.3 need only be carried out each month. The potassium hydroxide alcoholic solution has
been found quite stable with time when suitably stored; see 5.1.

A.4.4 Titration of soluble acidity in the oil sample

Proceed as follows:

a) fix a cleaned titration vessel to the titration stand;

b) for new oils or only slightly used oils, introduce 20 g + 0,01 g of oil in the titration vessel.
For highly used oils, introduce 5 g + 0,01 g of oil;

c) add 50 ml £ 0,1 ml of titration solvent and titrate as in A.4.2.
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Calculate the acidity of the oil sample KOH to the nearest 0,000 5, using the following
Equation (A.3):

(V1 _VO )XMX56,1
m

Acidity =

(A.3)

where

V, is the volume of alcoholic KOH solution used to titrate the test sample, in millilitres;

Vy is the mean volume of alcoholic KOH solution used for the blank titration (titration
solvent), in millilitres;

M is the molarity of alcoholic KOH solution;

m is the mass of the test portion used, in grams.

NOTE On modern equipment, data measured in A.4.2, A.4.3 and A.4.4 may be stored in~-the/memqry of the
equipmenit to automate calculations.

— o+
o O™ K
IEC 681/07

Figure A.1 £ Molecular structure of para-naphtolbenzein indicator
in (I) acidic media and (llI) basic media
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A.2 — UV spectra of para-naphthol-benzein indicator in toluene/2-propanoll/water

solution in (a)-acidic media, (b) basic media
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE
_ LIQUIDES ISOLANTS -
DETERMINATION DE L’ACIDITE -

Partie 2: Titrage colorimétrique

AVANT-PROPOS

La Cpmmission Electrotechnique Internationale (CEIl) est une organisation mondiale de nor
compgsée de l'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de la CEl)
pour pbjet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation
domaines de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEl — entre autres activités — publie de|
internptionales, des Spécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications acces
public| (PAS) et des Guides (ci-aprés dénommés "Publication(s) de la CEI"). Leur élaboration est con
comitgs techniques — tous les comités nationaux de la CEIl qui sont intéressés par Je sujet traitg

nalisation
La CEIl a
dans les
5 Normes
sibles au
iée a des
b peuvent

particljper & ces travaux d’élaboration. Des organisations internationales, ~gouvernementaleg et non

gouvefnementales peuvent également participer a ces travaux en liaison avecifa CEl. La CEI
étroitgment avec I'Organisation Internationale de Normalisation (ISO), selon,des-conditions fixées p
entre |es deux organisations.

Les d¢cisions ou accords officiels de la CEl concernant les questions techniques représentent, dans
du popsible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donnéyque les Comités nationaux
intéregsés sont représentés dans chaque comité d’études.

Les Ppblications de la CEIl se présentent sous la forme de rege@mmandations internationales et son

régionale correspondante doit étre indiquée en:tefmes clairs dans cette derniére.

La CEl n’a prévu aucune procédure de~marquage valant indication d’approbation et n'engag
responsabilité pour les équipements déclares conformes a une de ses Publications.

Tous

Aucunle responsabilité ne doit &tre imputée a la CEl, a ses administrateurs, employés, auxi
mandataires, y compris ses experts particuliers et les membres de ses comités d'études et deg
nationaux de la CEI, pour teut ‘préjudice causé en cas de dommages corporels et matériels, ou de
dommjage de quelque naturé,que ce soit, directe ou indirecte, ou pour supporter les colts (y compri
de judtice) et les dépenses-découlant de la publication ou de I'utilisation de cette Publication de la

toute putre Publication. de“la CEl, ou au crédit qui lui est accordé.

L'atteption est attifée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de py
référepcées est/obligatoire pour une application correcte de la présente publication.

L’atteption eSt-attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de la CEI peu
I'objefl de ‘drbits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. La CEIl ne saurait étre te
responsable de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et de ne pas avoir signalé leur existen
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s utilisateurs doivent s'assurer Qu'ils sont en possession de la derniére édition de cette publicafion.
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vent faire
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ce.

La Norme internationale CEl 62021-2 a été établie par le comité d’études 10 de la CEl:
Fluides pour applications électrotechniques.

Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
10/692/FDIS 10/696/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cette norme.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/CEI, Partie 2.
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Une liste de toutes les parties de la série CElI 62021, présentées sous le titre général
Liquides isolants — Détermination de I’acidité peut étre consultée sur le site web de la CELI.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant la date de
maintenance indiquée sur le site web de la CEl sous «http://webstore.iec.ch» dans les
données relatives a la publication recherchée. A cette date, la publication sera

* reconduite;

* supprimée;

* remplacée par une édition révisée, ou
+ amendée.
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INTRODUCTION

La méthode normalisée existante dans la CEl 62021-1 est la méthode de mesure de I'acidité
dans les huiles minérales neuves et usagées et il s'agit d'un titrage potentiométrique
nécessitant des appareils de mesure spéciaux en vue de la mesure de [lacidité.
Historiquement, I'acidité des huiles isolantes a été mesurée par titrage colorimétrique comme
décrit dans la CEI 60296, édition 1982. Avec la révision de la CEI 60296, le titrage
colorimétrique a été supprimé parce quecette méthode utilisait de grands volumes
d’échantillons et de solvants, générant ainsi des quantités indésirables de déchets.

Toutefols, il existe encore une exigence du marché en faveur du titrage colotimétrique
sachantlque de nombreux laboratoires utilisent cette méthode.

Santé et sécurité

La présente Norme internationale n’est pas censée aborder tous lesproblémes de [sécurité
associés a son utilisation. Il incombe a [l'utilisateur de la norme)Hd’établir les pfatiques
sanitairgs et de sécurité appropriées et de déterminer, ('applicabilité des| limites
réglemgntaires avant utilisation.

Il est rgcommandé de manipuler les huiles minérales qui¢font I'objet de la présent¢ norme
dans le|respect de I'hygiéne du personnel. Un contagctydirect avec les yeux peut prpvoquer
une légere irritation. Dans le cas d’un contact oculaire, il convient d’effectuer un lavage avec
une grahde quantité d’eau courante propre et de consulter un médecin.

Certaing des essais spécifiés dans la présente norme impliquent des opérations pouvant
conduirI a une situation dangereuse. L’attention est attirée sur la norme applicable a|des fins
de guid¢.

La présente norme implique les huiles minérales, les produits chimiques et les récipients
d'échantillons usagés. Il convient\d’effectuer I’élimination de ces éléments conformément a la
Iégislatipn nationale en vigueuk_pour ce qui concerne l'impact sur I'environnement. Il ¢onvient
de prenfire toute précautionypour éviter de rejeter ces huiles dans I’environnement.
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~ LIQUIDES ISOLANTS -
DETERMINATION DE L’ACIDITE -

Partie 2: Titrage colorimétrique

1 Domaine d’application

La présente partie de la CEl 62021 décrit une procédure pour la détermination de l'acidité des

huiles ig

NOTE 1
comme ¢
certains p

La méth
une hui
étre ou

L’aciditd

Comme
I'acidité
corrosig
des con

NOTE 2
numeériqu
méme org
toutes leg
environ. (
0,3 mg K

olantes minérales électriques neuves et usagées.

Dans des huiles isolantes minérales neuves et usagées, les constituants qui peuvent(étre c
yant des caractéristiques acides comprennent des acides organiques, des composés phg
roduits d’oxydation, des résines, des sels organométalliques et additifs.

ode peut étre utilisée pour indiquer des modifications relatives quil.se produise
e minérale isolante pendant I'utilisation dans des conditions.d]oxydation qui
beuvent ne pas étre révélées par d'autres propriétés de I’huile-minérale résultd

peut étre utilisée dans le contréle de la qualité des hudiles minérales neuves.

divers produits d’oxydation présents dans I’huile minérale usagée contri
et comme ces produits varient largement dt¢point de vue de leurs propri
n, 'essai ne peut pas étre utilisé pour prévoirila corrosivité d’une huile minérg
ditions de service.

Les résultats d’acidité obtenus par cette methode d’essai peuvent étre ou peuvent ne
bment les mémes que ceux obtenus par destméthodes potentiométriques, mais ils sont généra
re de grandeur. La méthode potentiométriqgue utilise un point final & pH 11,3 pour assurer le
espéces, alors que la méthode colorimétrique utilise un indicateur a couleur changeante g
eci peut conduire a des résultats légerement plus élevés pour des huiles avec des acidités sup
DH/g d’huile en utilisant la méthode potentiométrique.

2 Ré

érences normatives

Les do¢uments de référence suivants sont indispensables pour l'application du
document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les réf
non dafées, c’est’édition la plus récente du document référencé (y compris t
amendements) qui/s’applique.

CEI 60475, Methode d'échantillonnage des diélectriques liquides

bnsidérés
noliques,

nt dans
peuvent
nte.

buent a
étés de
le dans

pas étre
ement du
titrage de
e pH 9,5
Brieures a

présent
grences
bUS ses

CEIl 60567 Materiels électriques immerges — Echantillonnage de gaz et d huile pour analyse

des gaz

libres et dissous — Lignes directrices

ISO 5725: Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure

ISO 6619: Produits pétroliers et lubrifiants — Indice de neutralisation — Méthode par titrage
potentiométrique
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3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.

3.1

acidite

quantité de base, exprimée en milligrammes d’hydroxyde de potassium par gramme
d’échantillon, exigée pour titrer par colorimétrie une prise d’essai dans un solvant spécifié
jusqu'au point de neutralisation de Bleu Alcalin 6B

3.2

huile néuve
huile minérale isolante qui n’a pas été utilisée dans le matériel électrique ou n’d.pas été en
contact javec ce dernier

4 Principe

La portlon d’essai est dissoute dans un solvant spécifié et titrée par colorimétrie avec de
I’hnydroxlyde de potassium alcoolique a une couleur spécifiée utilisant I'indicateur Bley Alcalin
6B.

5 Réactifs

Seuls dpivent étre utilisés des réactifs de qualité ‘apalytique reconnue et de 'eau défionisée
ou une g¢au de pureté équivalente.

5.1 Réactif titrant

Solution| alcoolique normalisée d’hydroxyde de potassium a 0,05 mol/l.

Ajouter |3,0 g d’hydroxyde de podtassium a 1000 ml £ 10 ml de 2-propanol. Faire| bouillir
doucemient pendant 10 min pour-obtenir la solution. Refroidir et boucher la fiole.

Laisser|la solution dans )un endroit sombre pendant 2 jours et ensuite filtrer lg| liquide
surnagdant au travers 'd’une membrane filtrante de 5 um. Stocker dans une bouteille pdaptée
de verrg ambré.

La congentrationde cette solution est d’approximativement 0,05 mol/l et doit étre nofmalisée
comme |décrkit)en 8.1. Pour des essais périodiques sur un matériel en service, un titrage plus

rapide pelt/étre obtenu en utilisant de I’'hydroxyde de potassium a 0,1 mol/l aprés accord
entre IeEI_b_ﬁl‘l—ﬁ_l_l_b—r—b_l—a oratoire et le proprietaire du materiel, bien que I'on puisSe aboutir ainsi a une plus

médiocre précision et une plus faible limite de détection.

Une solution commerciale alcoolique d'hydroxyde de potassium peut étre utilisée, en la
diluant si nécessaire a 0,05 mol/l avec du 2-propanol. Celle-ci doit étre titrée comme décrit
en 8.1.

Stocker et utiliser de telle maniére que la solution soit protégée du dioxyde de carbone de
I'atmosphére et de telle fagon qu’elle ne vienne pas en contact avec le bouchon, le
caoutchouc ou la graisse saponifiable du robinet d'arrét. La solution peut étre protégée par du
gaz inerte ou au moyen d’un tube de protection contenant un absorbant & base de chaux
sodée.
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5.2 Solvant titrant

2-propanol (isopropanol; IPA), pur.

5.3 Hydrogénophtalate de potassium, étalon primaire

Il convient de le sécher avant utilisation pendant 2 h a 105 °C.

5.4 Solution d’acide chlorhydrique normalisée

Une solution a 0, 1 mol/l d’acide chlorhydrique dans I'eau dé-ionisée, préparée comme dans
I'ISO 6619, peut étre utilisée. D’autres acides peuvent étre utilisés, a condition qu’ils soient

Certlfleo nar rnnnnr A i Atalan neimaaiea
orparTapP PO oo CtaroTr—pr o e

5.5 lution indicatrice de bleu alcalin 6B

Dissoudre 2 g + 0,1 g de bleu alcalin 6B dans 100 ml de 2-propanol ou d’éthanol azéofropique
contenant 1 ml de solution d’acide chlorhydrique. Aprés 24 h, effectuer le)titrage pouf vérifier
si I'indigateur a été suffisamment sensibilisé. L’indicateur est satisfaisant'si la couledr passe
distinctement du bleu au rouge comparable a celle d’'une solution a 10,% de nitrate d¢ cobalt.
Si la sgnsibilisation est insuffisante, répéter I'addition de solution) d’acide chlorhydrique et
vérifier e nouveau 24 h aprés. Continuer jusqu’a ce que la sensibilisation soit satisfaisante.
Filtrer ef stocker dans un flacon brun dans I'obscurité.

La solufion de bleu alcalin du commerce peut étre utilisée en variante si la concentration se
situe dgns la gamme comprise entre 0,05 % et 5 %. Si la concentration n’est pas d¢ 2 %, il
convient d’ajuster la quantité ajoutée au solvant . dée8.2 et de 8.3 pour conserver la méme
concentration ultime.

5.6 Slolution de nitrate de cobalt

Solutiorf de Co(NO3),.6H,0 , 10 % danst'eau.

6 Appareillage

6.1 Récipient de titrage

Il doit éfre aussi petit que possible, suffisant pour contenir le solvant, I’échantillon, I'gdgitateur
et étre iperte vis-a-vis des réactifs. Les récipients de verre de forme conique sont préf¢rables.

6.2 Agitateur

L’ ag|tatur peut etre manuel et remuer la squt|on dans Ie reC|p|ent de tltrage ou |I peJt s’agir
j barreau

mécanique a surface ch|m|quement merte

6.3 Burette

Une burette ou une seringue capable d’ajouter des aliquotes de 0,001 ml doit étre utilisée.

7 Echantillonnage

Les échantillons doivent étre prélevés en suivant la procédure indiquée dans la CEIl 60475
et/ou dans la CEIl 60567.

S’assurer que la prise d’essai est représentative en agitant minutieusement, étant donné que
tout sédiment présent peut étre acide ou avoir absorbé des composés acides de la phase
liquide.
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8 Mode opératoire

Rincer et remplir la burette avec une solution alcoolique d’hydroxyde de potassium a
0,05 mol/l (5.1).

Titrer la solution alcoolique d’hydroxyde de potassium au moins toutes les deux semaines
avec une solution d’hydrogénophtalate de potassium (5.3) ou un acide 0,1 mol/l normalisé
certifié.

Effectuer un titrage a blanc sur le solvant (5.2) quotidiennement et aprés mise en oeuvre d’un
lot neuf de solvant.

8.1 détermination du titre de la solution alcoolique d’hydroxyde de potassium
Titrer 14 solution alcoolique d’hydroxyde de potassium, au moyen d’un indicateur agapté, a
I'aide djune solution d’hydrogénophtalate de potassium préparée comme suit: peser|0,1 g a

0,16 g d’hydrogénophtalate de potassium a 0,000 2 g prés et les dissoudre dans 100 ml d’eau
exempte de dioxyde de carbone.

En varignte, le titrage peut étre réalisé par titrage potentiométrique.
Calculer la molarité M a 0,000 5 prés au moyen de I’'Equation((;t) :

1000xmXp
204,23xV

Molarité = (1)
ou
m eqt la masse pesée d’hydrogénophtalaté de potassium, en grammes;
p egt la pureté en pourcentage de I’hydrogénophtalate de potassium;
74 egt le volume de solution d’hydroxyde de potassium, en millilitres.

En varignte, une solution acide-a~0,1 mol/l de norme certifiée peut étre utilisée pour|titrer la
solution|alcoolique d’hydroxyde-de potassium.

Calculer la molarité M a 0,000 5 pres au moyen de I'Equation (2) :

L. VyxM
Molarité = ———A- 2)
Vo
ou
V1 est—te—votume—de—sotutionm—acidenormatisée—a— 0+ mot—utitisée pour—te—titrage, en

millilitres;
M, estla molarité de I'acide chlorhydrique normalisé;
Vy estle volume de solution d’hydroxyde de potassium, en millilitres.

8.2 Titrage a blanc

Réaliser un titrage a blanc a une température non supérieure a 25 °C sur des aliquotes de
10 ml £ 0,1 ml du solvant contenant 0,5 % de solution indicatrice bleu alcalin 6B (5.5) au
moyen de la solution alcoolique d’hydroxyde de potassium. Le point final doit étre atteint des
qu'une couleur passe de la couleur bleue a une couleur rouge comparable a celle de la
solution de nitrate de cobalt (5.6) et que cette modification persiste pendant au moins 15 s.

Effectuer les titrages en trois exemplaires et calculer la moyenne des résultats, en millilitres a
0,001 ml pres, comme la valeur a blanc V.
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Protéger le solvant du dioxyde de carbone de I'atmosphére et l'utiliser dans les 8 h qui
suivent.

8.3 Titrage d’échantillons

Peser 5 g d’échantillon au plus proche 0,01 g dans le récipient de titrage. Ajouter 10 ml £
0,1 ml de la solution de solvant contenant 0,5 % de solution indicatrice bleu alcalin 6B (5.5).
Remuer pour dissoudre I'huile et titrer immédiatement a une température non supérieure a
25 °C avec la solution normalisée d’hydroxyde de potassium. Un point final typique est décrit
en 8.2. Cependant, étant donné que la modification de couleur peut varier pour différentes
huiles, le pré-titrage peut étre nécessaire pour établir cela. Dans ce cas, le point final doit étre
atteint dés que I'on obtient une modification stable de couleur qui persiste pendant au moins
15 s.

NOTE Apant le titrage, la couleur peut varier du bleu au vert et au point final du rouge a I'orange\claif au brun-
jaune fongé, en fonction de la couleur d'origine de I'huile.

Effectudr les déterminations pour chaque échantillon d’huile et noter le résultat, en millilitres,
au plus jproche 0,001 ml, comme la valeur de titrage V.

9 Calcul des résultats

Pour chpque détermination, calculer I'acidité exprimée en mg-KOH/g d’huile, a 0,005 preés, en
utilisant]I'Equation (3):

(V4 — Vo )xM %5611

Acidité = (3)
m

ou

V, egt le volume de solution alcoolique.KOH utilisée pour titrer I'échantillon d’egsai, en
mjllilitres;

Vo, egt le volume moyen de solutiogh alcooliqgue KOH utilisée pour le titrage a blanc, en
mijllilitres;

M egt la molarité de solution-alcoolique KOH;

m egt la masse de la prise’ d’essai utilisée, en grammes.

10 Précision

Les limifes de répgetabilité et de reproductibilité ont été établies conformément a I'lSO p725.

10.1 F‘iépétabilité

La différence entre des résultats d’essai successifs obtenus par le méme opérateur avec le
méme appareillage dans des conditions de fonctionnement constantes sur un matériau
d’essai identique dépasserait, a long terme, lors d’un fonctionnement normal et correct de la
méthode d’essai, les valeurs présentées ci-dessous dans uniquement un cas sur 20:

— huiles neuves —-15 %;

— huiles usagées —-10 %.

NOTE Les valeurs de répétabilité pour les huiles neuves s’appliquent seulement lorsque le résultat est, de fagon
significative, supérieur a la limite de quantification établie a 0,01 mg KOH/g.


https://iecnorm.com/api/?name=9ce808f6d57c4869d928b62565819427
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