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) COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

ECTION ET DOSAGE D’ADDITIFS ANTIOXYDANTS SPECIFIQUES
PRESENTS DANS LES HUILES ISOLANTES

PREAMBULE
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OO

1) Les décisions o rds officiels de la CET en ce qui concerne les questions techniques, préparés par des Comités d’Etudes
ol sont représenteggtou$) les Comités nationaux s’intéressant a ces questions, expriment dans la plus grande mesure possible
s

un accord internatio: les sujets examinés.

2) Ces décisions constitue@ recommandations internationales et sont agréées comme telles par les Comités nationaux.

Dans le but d’encourager l’wQ n internationale, la CET exprime le vceu que tous les Comités nationaux adoptent dans

3)
leurs régles nationales le texte @e la regommandation de la CEI, dans la mesure ot les conditions nationales le permettent.
Toute divergence entre la recomm tion de la CEI et la régle nationale correspondante doit, dans la mesure du possible,
étre indiquée en termes clairs dan: erniére.

; : PREFACE

La présente norme a été établie par le@ -Comité 10A: Huiles isolantes a base d’hydrocarbures,
du Comité d’Etudes N° 10 de la CEI: Diéle%es liquides et gazeux.
2ii4]

Des projets furent discutés au cours des ré S tenues 2 Baden-Baden en 1975 et 2 Moscou en

1977. A la suite de cette derniere réunion, un pr. ocument 10A(Bureau Central)39, fut soumis a
I'approbation des Comités nationaux suivant la Re %Six Mois en aout 1978.
n

Les Comités nationaux des pays suivants se sont pfononcés explicitement en faveur de la publica-

tion: 0

Afrique du Sud (République d”) Isra¢

Allemagne Italie ?

Australie Pays-Ba ®

Autriche Pologne /‘

Belgique Roumanie

Bulgarie Royaume-Um@/
Danemark Suede @
Egypte Suisse

Espagne Tchécoslovaquie O’
Etats-Unis d’Amérique Turquie 6
France Union des Républiques
Hongrie Socialistes Soviétiques \A

Autres publications de la CEI citées dans la présente norme: L

Publications n® 474: Méthode d’essai pour la stabilité a 'oxydation des huiles minérales isolantes inhibé
590: Détermination de la teneur en hydrocarbures aromatiques des huiles isolantes minér@ves.



) INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

{CTION AND DETERMINATION OF SPECIFIED ANTI-OXIDANT
ADDITIVES IN INSULATING OILS

O FOREWORD
1) The formal decisio@ reements of the [EC on technical matters, prepared by Technical Committees on which all the
ﬂ;vé
e

National Committees g a special interest therein are represented, express, as nearly as possible, an international
consensus of opinion on. bjects dealt with.

2) They have the form of rec ndations for international use and they are accepted by the National Committees in that

sense.

3) In order to promote internatio cation, the IEC expresses the wish that all National Committees should adopt the
text of the IEC recommendatiod for thgir national rules in so far as national conditions will permit. Any divergence
between the I EC recommendation ar%e corresponding national rules should, as far as possible, be clearly indicated in the

latter. 0

dREF ACE

This standard has been prepared by Su mittee 10A: Hydrocarbon Insulating Oils, of IEC
Technical Committee No. 10: Liquid and Gas ielectrics.
Drafts were discussed at the meetings held in i-Baden in 1975 and in Moscow in 1977. As a

result of this latter meeting, a draft, Document 10 @tral Office)39, was submitted to the National
Committees for approval under the Six Months’ Rule gust 1978.

The National Committees of the following countriés”voted explicitly in favour of publication:

Australia Nethev@s

Austria Poland

Belgium Romania

Bulgaria South Afric@‘ub]ic of)
Czechoslovakia Spain Q

Denmark Sweden

Egypt Switzerland /®
France Turkey

Germany Union of Soviet

Hungary Socialist Republics 6
Israel United Kingdom

Italy United States of America }

Other IE C publications quoted in this standard.: @:

Publications Nos. 474: Test Method for Oxidation Stability of Inhibited Mineral Insulating Oils.
590: Determination of the Aromatic Hydrocarbon Content of New Mineral Insulating Oils. 0
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®

TECTION ET DOSAGE D’ADDITIFS ANTIOXYDANTS SPECIFIQUES
PRESENTS DANS LES HUILES ISOLANTES

04

Domai *application

Les métHodes décrites sont a utiliser pour la détection et le dosage d’additifs antioxydants
spécifiqued présents dans les huiles isolantes. Les méthodes de détection sont & appliquer pour
vérifier si uile isolante a base d’hydrocarbure contient ou non un additif antioxydant
comme le décldrede fournisseur.

Les méthodes@ sage s’utilisent pour la détermination quantitative des additifs antioxy-
dants préalableme d}s au moyen des méthodes de détection appropriées.

Note. — Dans certains cas, | m?odes décrites peuvent également étre utilisées pour les huiles en service.
SECTION 1 — METHODE@ DETECTION DES ADDITIFS ANTIOXYDANTS

O

Détection du 2,6-di-tert-butyl-paracrd%)BPC) par chromatographie en couche mince

L.

Résumé de la méthode /
L’additif antioxydant est extrait de I’huil oyen d’un solvant approprié. Le solvant de
Pextrait est évaporé et le résidu analysé par c atographie en couche mince au moyen d’un

réactif spécifique.

Réactifs 0@

Méthanol, pour analyse. o
n-heptane, pour analyse.

Acide phosphomolybdique: solution de 5 g d’acide phospl@dybdique dans 100 ml d’isopro-
panol.

Solution d’ammoniaque, pour analyse (masse spécifique a 20 °C. 8791 g/cm?3).
Di-isopropyl éther, pour analyse. '

— Appareillage usuel de chromatographie en couche mince (CCM). 6

— Plaques recouvertes de gel de silice.
— Microseringue. @

Mode opératoire

|

Matériel

— Procéder a une extraction sur 50 ml d’huile isolante au moyen de trois fois 2®de
méthanol.

— Mélanger les extraits et évaporer le méthanol jusqu’a un volume final d’environ 5 ml, en
évitant toute surchauffe. Il est préférable d’effectuer 1’évaporation sous un courant d’azote.



%I‘ECTION AND DETERMINATION OF SPECIFIED ANTI-OXIDANT

1.

ADDITIVES IN INSULATING OILS

%
O

The me described are to be used for the detection and determination of specified anti-
oxidant addi in new hydrocarbon insulating oils. The detection methods are to be applied to
assess whether%& a hydrocarbon insulating oil contains an anti-oxidant additive as specified

by the supplier.

The determinati
tives previously detecte

hods are used for the quantitative determination of anti-oxidant addi-
¢ appropriate detection method.

Note. — In certain cases, the.m h(vﬁcribed may also be used for oils in service.

()

SECTION I — METHODS FOR&E DETECTION OF ANTI-OXIDANT ADDITIVES

2.

2.1

2.2

2.3

2.4

Detection of 2.6-di-tert-butyl-paracresol (@’C) by thin layer chromatography

L.

Summary of the method /
The anti-oxidant additive is extracted from@ il with a suitable solvent. The solvent from
the extract is evaporated and the residue analyze in layer chromatography with the aid of

a specific reagent.

Methanol, analytical grade. o
n-heptane, analytical grade.

Phosphomolybdic acid: solution of 5 g phosphomolybdic acid mO ml isopropanol.

Reagents

— Ammonia solution, analytical grade (density at 20 °C: 0.91 g/cm? /
Di-isopropyl ether, analytical grade. ®:

Equipment 6
— Usual thin layer chromatography (TLC) equipment.

— Silica-gel coated plates.
~ Microsyringe. @
Procedure L

— Extract 50 ml of the insulating oil three times with 20 ml portions of methanol. 0

— Combine the extracts and evaporate the methanol to a final volume of about 5 ml taking care
to avoid overheating. It is best to carry out the evaporation under a nitrogen stream.





