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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

METHODE POUR EVALUER LA STABILITE
A L’OXYDATION DES HUILES ISOLANTES

PREAMBULE

1) Les décisions ou accoids officiels de la CET en ce qui concerne les question par des Comités
d’Etudes ol sont 1eprésentés tous les Comités nationaux s’intéressant a ces Questioh ime la plus grande
mesure possible un accord international sut les sujets examinés

2) Ces décisions constituent des recommandations internationales et sont agué 3 telles s Comités nationaux

3) Dans le but d’encourager cette unification intexnationale, la C sXprinie que tous les Comités nationaux ne
possédant pas encore de régles nationales, lorsqu ils prépa égle t comime base fondamentale de ces

4)

Apre
effectués en
fut discuté lof3

§nt prononcés explicitement en favewr de la publication

Allemagne Norvege
Autriche Pays-Bas
Belgique Portugal
Canada Roumanie
Danematk Royaume-Uni
Etats-Unis d’Amérique Suéde

Finlande Suisse

France Tchécdslovaquie
Hongiie Turquie

[sraél Union des Républiques Socialistes
Tratie Seviétigues

La présente publication comprend la deuxiéme édition parue en 1963, la Modification N° 1 parue
en 1973 et la Modification N° 2 parue en 1974
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

METHOD FOR ASSESSING THE OXIDATION STABILITY
OF INSULATING OILS

FOREWORD

1) The formal decisions or agreements of the I E C on technical matters, prepared by Technical Committdeson whith all the
National Committees having a special interest theiein are reptesented, expiess, as neatly/4s\possible, i
consensus of opinion on the subjects dealt with

2) They have the form of recommendations for international use and they are accepfed by
that sense

3) In order to promote this iuternational unification, the I E C expresses the wish
yet no national rules, when preparing such rules, should use the | E C ye
these rules in so far as national conditions will peimit

4) The desirability is recognized of extending international agieement o
national standaidization rules with these recommendations in sf
Committees pledge their influence towards that g

ar’endeavour to hatmonize
ondithens will petmit The National

Following the iss
in the work of prepa
at a meeting held at Inter
Committees for appr

0

The following

Netherlands
Norway
Portugal
Czechoslovakia Romania
Denmark Sweden
Finland Switzerland
Fiance Turkev
Germany Union of Soviet Socialist Republics
Hungary United Kingdom
Israel United States of America

ITtaly

This publication is formed by the second edition issued in 1963, Amendment No 1 issued in 1973
and Amendment No 2 issued in 1974
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METHODE, POUR EVALUER LA STABILITE

A L’OXYDATION DES HUILES ISOLANTES

1  Introduction

de métal

Il est donc indispensable que cet essai soit effectu¢ sous
ce qui concerne son exécution que son interprétation

Celics-ci, relativement aisées dans le cas d’unc h
quand il s’agit d’un produit nouveau On sait, pat ¢

méme lorsque toutes les précautions
confier les manipulations & une équi

11 faut conclure de ce qui précede qugTes.gasegtiaordjnaires deviont faire ’objet d’une étude sépaiée
e i strofe pur raffinés Son extension a d’auties produits

huiles inhibées Dans ce cas, des précautions complé-
iSes, Iessai exigeant nécessairement une durée beaucoup plus

La méthode pst

mentaires on
longue

&I, & ers de laquelle baibote un courant d’oxygene, est maintenue 4 la température
5 de cuivre métallique pendant un temps soigneusement noté Le deg1é d’oxydation
esure du dépdt et de lindice de neutralisation

35 ‘Récipient d’essai

Ce récipient est un tube d’essai en veire au boiosilicate ou en verre neutre équipé d’un 1ddage 24/29
et dont les dimensions sont les suivantes:

longueur totale: 210 £2 mm
diametre extérieur: 26 = 0,5 mm
épaisseur de la paroi: 1,4 £ 0,2 mm
hauteur de la téte: 28 +£2 mm

tube d’arrivée d’oxygene : — diamétre extérieur : 5,0 £ 0,4 mm

—épaisseur delaparoi: 0,8 £ 0,1 mm

Ce tube est équipé d’une téte du type Drechsel a laquelle est soudé le tube d’arrivée d’oxygéne qui
plonge dans le récipient d’essai jusqu’a 2-3 mm du fond de celui-ci et dont 'extrémité se termine par
un biseau faisant un angle de 60° avec 'axe horizontal (voir figure 2, page 24)
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METHOD FOR ASSESSING THE OXIDATION STABILITY

OF INSULATING OILS

! Introduction

a new product is concerned It is known, for example, that certad
sulphui than formerly It may therefore be feared, when exawirfing
constituents aie liable to contaminate the mefallic catd

ps will have to be studied separately
The test has been piimarily desigfe he_examina eMefined petroleum distillates Its exten-

The method is, in ptin

extra precautions as th\e/ tes

2 Principle

In that case, it may be necessary to take

The oil to\ be testy hich a stream of oxygen is bubbled, is maintained fo1 a
carefully me i a temperature of 100°C in the presence of metallic copper The degiee
of oxidation deteimining the amount of sludge and the neutralization value

3 Test vessel

This consists of borosilicate or neutral glass test tube, provided with a 24/29 ground joint, of the
following dimensions

over-all length: 210 +2 mm
external diameter: 26 +05mm
wall thickness: 14+02mm
height of the head: 28 2 mm
oxygen inlet tube: — external diameter: 50+ 04 mm

— wall thickness: 08+ 01mm

This test tube is fitted with a Diechsel head to which is attached the inlet tube which extends to
within 2-3 mm of the bottom and has its end ground at an angle of 60° to the horizontal axis (see
Figure 2, page 24)
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4 Quantité d’huile

La quantité d’huile doit étie 25 * 0,1g

L’huile, mélangée pa1 agitation, est préalablement filtiée sur filtre en veire fritté identique & celui
défini au patagiaphe 111

5 Réactifs

a) Oxygene
Obtenu par liquéfaction de Pait
puteté minimale 99,4%

b) Heptane normal

Masse volumique a 20°C: 0,6836-0,6839
Indice de 1éfiaction a 20°C 1,3876-1,3879
Température de congélation —90,72°C minimum

Distillation
509 distillent entre 98,38 et 98,48°C

¢) Solution indicatiice
Solution de 2 g de bleu alcalin 6 B

d) Solution de titiation

L’oxygene est pd
ordinaite ou sodép

concentrd gui esPéliminé par 1incage, d’abord a I’eau de la canalisation, puis a I'eau distillée
Les 1éactifs utilisés doivent étie chimiquement purs

On séche dans une étuve A ait maintenue 4 105-110°C pendant au moins trois heures et on laisse
tefioidit 4 la température ordinaine dans un dessiccateur dans lequel les tubes d’essai sont conservés
jusqu’au moment de I'emploi

8 Régime thermique et dispositifs de chauffage

hapn;c le_qer jnmpf 1975 les appqrpﬂc de phsmffngp utilisés nour les essais d’atbitiase doivent étre
T L4

conformes a toutes les prescriptions indiquées ci-dessous

* [, heptane normal ainsi défini est identique  celui utilisé comme carburant de référence dans les essais d indice
d octane pout catbutants de moteurs a essence
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4 Quantity of oil

The quantity of oil shall be 25 + 0 1g

The oil, mixed by stiiring, is fist filtered thiough a sintered glass filte1, identical with that described
undet Sub-clause 11 1

5 Reagents

a) Oxygen
Obtained flom liquid air
minimum putity 9949
b) Noimal heptane

Density at 26°C 0 6836-0 6839
Reftactive index at 20°C 1 3876-1 3879
Solidification temperatute below or equal to —90 72°C

Distillation
509, distills between 98 38 and 98 48°C

¢) Indicator solution
A solution of 2 g of alkali blue 6 B in 100 r

d) Titation solution

6 Oxygen supply

The oxygen shall be thoi
lime or soda lime, or by 4

a mineral oil contaj i
Flow 1ate [ litrg/h

The method use

fust with tap watds_then\with distilled water
The reagents used Yhust be of chemically pute giade

The @pparatus is diied in an ait oven at 105-110°C for1 at least 3 hours, and then allowed to cool
to roomutemperature in a desiccator in which the test-tubes are kept until they aie used

8 Heating arrangements

Since 1st July 1975, the heating devices used for referee tests shall conform to all the requirements

given below

* Normal heptane as desciibed above is exactly the same as that used as a reference fuel in testing the octane index
of internal combustion engine fuels
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Pour les essais de routine, il est permis d’utiliser des blocs chauffants en alliage d’aluminium dont
la surface d’élément a une température quelconque, a condition que la température de Tair situé a
Pintéricur du tube 2 essai au niveau de la suiface de I’élément chauffant ne soit pas inférieure 2 70 °C

On utilise un bloc chauffant en alliage d’aluminium ou un bain d’huile, a contrdle thermostatique,

Pour MAaintem I'schamtiiion ¢ ite dans autant detubes ressatqromte-desire; H1000;5"C(comme

exemples, voir figures 3 et 5, pages 25 et 26) * Cette température sera lue a I'aide d’un thermometie?
plongé dans un tube d’oxydation jusqu’a S mm de fond, ce tube d’oxydation sera 1empli d’huile
jusqu’a la ligne d’immersion du thetmométie et ensuite placé dans le dispositif de chauffage

La température de la paioi supérieure du dispositif chauffant doit étre maintenue a 509 °C
Cette température est controlée a Paide d’un thermometie placé dans la cavité d’un bloc en aluminium
(voir figure 4, page 26) Les faces de ce bloc, auties que celles en contact ave surface stupérieure du
exemple plaques d’amiante)

9 Catalyseur

Le cui {lisé ae catadyseur d’oxydation est constitué pai un fil de cuivre électro-
co (

lytique pu
comme suit

l’air et introduire immédiatement dans le recipient d’essai

d) Le cuivre préparé ne peut plus étre manipulé qu’a l'aide de pinces afin d’éviter toute souilluie
Le fil de cuivre ne sera pas réutilisé

10 Durée de Dessai

Le tube d’essai est introduit dans appateil porté préalablement 2 la température de régime La

durée de D’essai est de 164 heures, calculée A partir du moment ol 'huile atteint la temperature de 100°C

1 1 est recommandé que ces dispositifs de chauffage puissent également &tic utilisés & 1204 0,5 °C (stabilité a 'oxydation
des huiles inhibées)
2 Voir annexe C
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For routine tests it is permitted to use aluminium alloy heating blocks with any top surface
temperature provided that the temperature in the air space inside the test tube at the level of the heater
top suiface should not be less than 70 °C

A thermostatically controlled aluminium alloy heating block o1 oil bath may be used to maintain

tha ol in tha dacirad oy of ooi 3ol oo ot tha paiiead tornoraturs of 10005 °C (ag
T © H—be—at—tae—Fotut t P == N

T OOt OO O Ot IIroTroor T—OxTroTtIo

examples, see Figures 3 and 5, pages 25 and 26) ! This temperature shall be read on a thermometer?
inserted in an oxidation tube to within 5 mm from the bottom, this oxidation tube shall be filled
with oil up to the immersion line of the thetmometer and placed in the heating device

The temperature of the upper surface shall be kept at 50 =5 °C Measure this temperature by,
the use of a thermometer in a drilled aluminium block (see Figure 4, page 26) The surfaces of this
block, other than that against the upper surface of the heating device, are proteeted by suitable

to/allow insertion of the specified
tube In the case of slackness, a 25 mm dia he placed around the tube and pressed

against the insulated top

9 Catalyst
The metallic cu ¢ 1 amsists of a wire of non-annealed commeicial electio-
lytic copper of diametér betwegn 19 mm [t is prepaied as follows

and\immediatély introduced into the test vessel

d)_(To avoid contamination the prepared copper must be handled only with tweezers
The copper wire shall not be re-used

10 Duration of test

The test-tube is introduced into the apparatus previously brought to operational temperature The

duration of the test 1s 164 hours, this bemng reckoned from the time when the o1l reaches a temperature

1 Tt is rtecommended that these devices could aiso be used at 1200 5 °C (oxidation stability of inhibited insulating oils)
2 See Appendix C
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et ou la vitesse du courant d’oxygeéne est réglée 4 la valeur prescrite de 1 litre/heure Le temps nécessaire
pour ajuster le débit d’oxygéne ne doit pas dépasser 10 minutes

Les déterminations du dép6t et de I'indice de neutralisation, aprés 48 et 96 heures, ne seront effectuées
que dans les cas ol 'on désire éiablir une courbe de vieillissement

11 Déterminations sur 1’huile oxydée
111 Dépét

La précipitation du dépdt est effectuée en suivant rigoureusement la technique décrite Ci-aprés

by

La puise initiale de 25 g d’huile vieillie artificiellement est versée, aprgs un

eure devrefroidis-

Iheptane noimal Le volume total I
Le filtre contenant le dépot est s¢

eptanique séparée pai filtration du dépot est irecueillie dans un ballon jaugé de
500 mle a volume L’indice de neutralisation est déterminé en triple sur des prises de 100 m1
dénla’ solution heptanique de 'huile

Juste avant I'emploi, on prépare le solvant de titration de la fagon suivante:

1 2 3 ml de la solution de bleu alcalin [S ¢)] et une goutte de HCI, 0,1 N, pout sensibilisel
Pindicateur sont ajoutés a 100 m1 d’un mélange de 3 volumes de benzéne et de 2 volumes d’alcool
éthylique

Ce mélange est neutralisé par de la potasse alcoolique 0,1 N jusqu’a coloration rouge compa-
rable acelle d’une solution & 10% de nitrate de cobalt Co (NO3)2 6 H20 Cette coloration persistera

pendant au moins quinze secondes

Le solvant neutralisé est ajouté, en agitant, & 100 ml de la solution heptanique
La solution est ensuite titrée a "aide de potasse alcoolique 0,1 N & une tempéirature ne dépassant
pas 25°C
/
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of 100°C and when the flow of oxygen has been adjusted to the prescribed rate of 1 litre/hour The time
taken to adjust the oxygen flow shall not exceed 10 minutes

The measurements of sludge and neutralisation value, after 48 and 96 hours, are carried out only
when it is desired to plot an ageing curve

11 Determinations on the oxidized oil

111 Sludge formation

The sludge shall be precipitated by adhering strictly to the piocedure described below

The sample of 25 g of artificially aged oil is cooled in the dark for 1
poured into an Erlenmeyer flask of 500 ml capacity, fitted with a giound gl 300 m!

before filtering through a glass filter, previously dried to consté
of the pores of the glass filter shall be between 5 and 15 microns, a ermined in accordance

At the start of filtering only a small pressure di6p ¥ o prevent the sludge passing

through the filler Cloudy filtrates shoald\be passed and/time

dissolving it in small quan?i{ LI Y30 ml), and transferred to a tared porcelain

vessel It is then dried 3 R ¢ 3 ition of the chloroform, to constant weight The
weight of the residue | af the sludge obtained by precipitation with normal heptane
The total e i sicevtage of the initial weight of the oil

are made on 100 ml samples of the heptane/oil solution
Immediately before use, the titration solvent is prepaied as follows

1 to 3 ml of the alkali blue solution and a diop of 0 I N HCI to sensitize the indicator aie
added to 100 ml of a mixture of 3 patts of benzene to 2 paits of ethyl alcohol in volume

The mixture is neutralized by 0 1 N potassium hydioxide to give a ted colour comparable to
that of a 10% solution of cobalt nitrate Co (NOs)2 6 H20 This colout shall persist for at least

1> seconds
The neutralized solvent is added, while stirring, to 100 ml of the heptane solution

This solution is then tittated with 0 1 N alcoholic potassium hydioxide at a temperature not
exceeding 25°C
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1’indice de neutialisation seia calculé d’apies la formule

[ (ny, — my) 5,61
dans laquelle ne 5

1, = nombie de millilities de la solution alcoolique de potasse caustique 0,1 N nécessaire pout neu-

traliser la solution d’huile dans I’heptane normal

n, = nombre de millilittes de solution alcoolique de potasse caustique 0,1 N nécessaile pous neu
traliser 100 ml d’heptane normal auxquels ont été ajoutés 100 ml du solvant de titration

12 kssais d’expertise

Compte tenu de la précision que 'on peut normalement attendie de
utilisées au cours de Pessai de stabilité a Poxydation, on observe les pre
d’essais d’expettise

ations élémentaires
antes dans le cas

a) Nombie d’épiownettes

Les essais d’expertise sont exécutés simultanémer

b) Pesée du dépit

\> Ecart maximal

mg

<

N

[
oo e

aximal entie les trois 1ésultats ne dépasse pas de plus de 40 %, leur moyenne arithmeé-
dssai est valable et la moyenne constitue le tésultat
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The neutialization value shall be calculated accoiding to the following formula

(n, — 1) 561
where NV = 5

u. = the number of millilitres of 0 1 N alcoholic potassium hydroxide solution necessaty to neu-

tialize the normal heptane/oil solution

n, = the number of millilities of 0 1 N alcoholic potassium hydroxide solution necessaty to neu-
tralize 100 ml of normal heptane to which have been added 100 ml of the titration solvent

12 Referee tests

Taking into account the accuracy that can noimally be expected fiom th
employed during the oxidation stability test, the following 1equitements apply

easuieiments

a) Number of samples

Referee tests shall be cartied out simultaneously in tiipli

b) Weight of sludge

If the spread between the thiee weights in relation to (th¢ arih

st@vali

Weight of sludge foun (mea@ Ma \p&n%ible spread
f results *
mg
2
4
6
8
10
20

spiéad between the three results does not exceed 409, of their arithmetic mean,

then. the t valid and this mean is the result
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ANNEXE A

DIMENSIONS DES GRAINS D’UNE TOILE ABRASIVE N¢ 00

Les giains utilisés dans la fabrication d’une toile abiasive N° 00 traverseiont complétement un tamis
de 67 maillesjem (170 mailles/inch)
Les caractéristiques de la maille sont définies par les dimensions suivantes

Ouverture du tamis: 0,0089 cm (0,0035 in)
Diamétre du fil: 00061 cm (0,0024 in)

@%
r.
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APPENDIX A

GRAIN DIMENSIONS FOR A No 00 ABRASIVE CLOTH

The emery grains used in the manufactuie of a No 00 abiasive cloth shall pass completely through
a 67 mesh/em sieve (170 mesh/inch)

The mesh characteristics are defined by the following dimensions

Aperture width: 00089 cm (0 0035 in)
Wire diameter: 00061 cm (0 0024 in)

@%
S
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ANNEXE B

DETERMINATION DU DIAMETRE MAXIMAL DES PORES D'UN FILTRE EN VERRE

Il nm’est pas aisé de déterminer le diametre moyen des poies d’un filtie en verie

La détermination du diamétre maximal des pores fournit une indication valable du pouvoir de
1étention du filtie, soit le diamétie maximal d’une patticule sphétique pouvant le traverser

Le diamétre maximal des potes est déterminé en mesuiant la pressio
passer la piemiéie bulle d’ait au travers du filtie mouillé par le liquide

nécessaire’ pour faire

On utilise la relation

dans laquelle

D == diamétre du poie en mictons,

Y = tension supetficielle du liquide d’essai en Mdynes/centimg

P == piession observée, en millimétres de mercur

Pour vérifier un filtie ptésentanfun diam&tie mdximal dchIe de 5 4 15 mictons, on utilisera comme

r

d épaisseur 1estera sur la suiface supgrieu {

&

n Pappateil (figuie | page 20)

=5
5
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APPENDIX B

DETERMINATION OF MAXIMUM DIAMETER OF THE PORES OF A GLASS FILTER

It is not easy to determine the mean diameter of the poies of a glass filter

The determination of the maximum diameter of the pores provides a valuable indication of the
1etaining capacily of the filter, that is the maximum diameter of a spherical particle that can pass through it

The following telation is used
30y
I)

in which
D = diametet, in mictons, of the pore,
y = surface tension of the test liquid in dynes/centime

P = obseived piessuie, in millimetres of mercury

ons either water o1 carbon

which a film of several millimeties
the appatatus (Figwie [, page 21)



https://iecnorm.com/api/?name=eb1f93045f3592c7197b3c92dab6912d

—20 —

Entonnoir a plaque filtrante
(dispositif choisi & «
titre d'illustration)

Ciquide

e d essai

4 réglage fin

Entrée de | air 3
filtré - ﬁkﬁ @\(

Robinet de commande l

Manomgtre M
T

o

d’air apparaisse ide dessus du/filtre La lecture du manométre permet de calculer le
diamétre ml ximal des &S ometre peut étre calibré directement en diamétres de pores

Pou
manomeétre, ¢
de carbon

infal des pores est compris entre 5 et 15 microns, la lecture au
. sera de 435-145 pour Ieau et de 160-55 pour le tétrachlorure
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Fifter funnel
(example of article
under test) _

(== TeSt
i De——" liquid
Fine control valve .
Filtered
air infet %

§
Manometer?N<

liquid above the filtet  The in
This manometer can be dj

Fo1 a filtet wlax diame is Between 5 and 15 microns, the manometer 1eading
in millimetres of mervdl il\ be ater and 160-55 fo1 catbon tetrachloride
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ANNEXE C

SPECIFICATION POUR LE THERMOMETRE

Echelle 72 °C 4 126 °C
Ligne d’immetrsion, depuis le bas . 100 mm
Graduations

Subdivisions
Longs traits tous les

Indication chiffrée, tous les
Erreur d échelle, maximum
Chambre d’expansion permettant le chauffage jusqu’a

Longueur totale

Diamétre de la tige 6 mm a7 mm

Longueur du réservoir 15 mm a 20 mm

Diameétre du réservoir Pas supérieur 4 celui de la tige
Distance du bas du réservoir a 72 ° 125 mm a 145 mm

Distance entre le son
réservoir

Note - Le 1@1;

35 mm
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