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INSULATING  LIQUIDS – TEST METHODS FOR OXIDATION  STABILITY 

 
Test method  for evaluating  the  oxidation  stabi l i ty of insulating  

l iqu ids  in  the  del ivered  state  
 

FOREWORD 

1 )  The  I n ternati ona l  E lectrotechn i cal  Commiss ion  ( I EC)  i s  a  worl dwide  organ ization  for standard i zation  compri s i ng  
a l l  nati onal  e l ectrotechn ical  commi ttees  ( I EC National  Commi ttees).  The  obj ect  of I EC i s  to  promote  
i n ternati ona l  co-operation  on  a l l  questions  concern ing  standard i zati on  i n  the  e l ectri cal  and  e l ectron ic fi e l ds.  To  
th i s  end  and  i n  add i ti on  to  other acti vi ti es,  I EC publ i shes  I n ternational  S tandards,  Techn ical  Speci fi cati ons,  
Techn ical  Reports ,  Publ i cl y Avai l abl e  Speci fi cations  (PAS)  and  Gu i des  (hereafter referred  to  as  “ I EC  
Publ i cation (s )” ).  Thei r preparation  i s  en trusted  to  techn ical  commi ttees;  any I EC Nati ona l  Commi ttee  i n terested  
i n  the  subj ect  deal t  wi th  may parti cipate  i n  th i s  preparatory work.  I n ternational ,  governmental  and  
non -governmental  organ i zati ons  l i a i s i ng  wi th  the  I EC al so  parti cipate  i n  th i s  preparation .  I EC col l aborates  
cl osely wi th  the  I n ternati onal  Organ i zati on  for S tandard i zati on  ( I SO)  i n  accordance  wi th  cond i ti ons  determ ined  
by agreement between  the  two  organ i zati ons.  

2)  The  formal  decis ions  or agreements  of I EC on  techn ica l  matters  express,  as  nearl y as  possib le,  an  i n ternationa l  
consensus  of opin i on  on  the  re l evant subj ects  s i nce  each  techn ical  commi ttee  has  representati on  from  al l  
i n terested  I EC National  Comm ittees.   

3)  I EC Publ i cati ons  have  the  form  of recommendations  for i n ternational  use  and  are  accepted  by I EC  National  
Commi ttees  i n  that  sense.  Whi l e  a l l  reasonabl e  efforts  are  made  to  ensure  that  the  techn ical  con ten t of I EC 
Publ i cations  i s  accurate,  I EC  cannot be  hel d  respons ibl e  for the  way i n  wh ich  they are  used  or for any 
m is i n terpretation  by any end  u ser.  

4)  I n  order to  promote  i n ternational  un i form i ty,  I EC Nati onal  Comm i ttees  undertake  to  app ly I EC Publ i cati ons  
transparentl y to  the  maximum  extent  possib l e  i n  thei r national  and  reg ional  publ i cations.  Any d i vergence  
between  any I EC Publ i cati on  and  the  correspond ing  nati onal  or reg i ona l  publ i cation  shal l  be  cl earl y i nd icated  i n  
the  l atter.  

5)  I EC i tsel f does  not  provi de  any attestati on  of conform i ty.  I n dependent  certi fi cation  bod i es  provi de  conform i ty 
assessment  services  and ,  i n  some areas,  access  to  I EC marks  of conform i ty.  I EC i s  not  respons i ble  for any 
services  carri ed  ou t  by i ndependent certi fi cation  bod i es .  

6)  Al l  u sers  shou ld  ensure  that  they have  the  l atest  ed i ti on  of th i s  publ i cati on .  

7)  No  l i abi l i ty shal l  attach  to  I EC  or i ts  d i rectors,  employees,  servants  or agents  i ncl ud i ng  i n d ivi dual  experts  and  
members  of i ts  techn ical  commi ttees  and  I EC National  Comm i ttees  for any personal  i n j u ry,  property damage  or 
other damage  of any natu re  whatsoever,  whether d i rect  or i nd i rect,  or for costs  ( i ncl ud i ng  l egal  fees)  and  
expenses  ari s i ng  ou t  of the  publ i cation ,  use  of,  or re l i ance  upon ,  th i s  I EC Publ i cation  or any other I EC  
Publ i cations.   

8)  Atten tion  i s  d rawn  to  the  Normative  references  ci ted  i n  th i s  publ i cation .  Use  of the  referenced  publ i cati ons  i s  
i nd i spensable  for the  correct appl i cati on  of th i s  publ i cation .  

9)  Atten tion  i s  d rawn  to  the  possibi l i ty that  some of the  e l ements  of th i s  I EC Publ i cation  may be  the  subj ect  of 
paten t ri gh ts.  I EC shal l  not  be  hel d  respons ibl e  for i denti fyi ng  any or a l l  such  paten t ri gh ts .  

I n ternational  Standard  I EC  61 1 25  has  been  prepared  by I EC techn ical  comm ittee  1 0:  F lu i ds  
for e l ectrotechn ica l  appl i cations.  

Th is  second  ed i tion  cancels  and  replaces  the  fi rst ed i tion  publ ished  i n  1 992  and  
Amendment 1 : 2004.  Th is  ed i ti on  consti tu tes  a  techn ical  revis ion .  

Th is  ed i tion  i ncludes  the  fol lowing  s i gn i ficant techn ical  changes  wi th  respect to  the  previous  
ed i tion :  

a)  the  ti tle  has  been  mod ified  to  i nclude  i nsu lati ng  l iqu ids  d i fferen t from  m ineral  i nsu lating  
o i l s  (h ydrocarbon);  

b)  the  method  appl ies  for i nsu lating  l i qu ids  i n  the  del i vered  state;  

c)  former Method  C  is  now the  main  normative  method ;  

d )  precis ion  data  of the  main  normative  method  has  been  updated  concern ing  the  d iss ipation  
factor;  
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e)  former Method  A has  been  deleted ;  

f)  former Method  B  has  been  transferred  to  Annex B ;  

g )  a  new method  evaluati ng  the  thermo-oxidati ve  behaviour of esters  i s  i ncluded  i n  Annex C.  

The  text of th is  s tandard  i s  based  on  the  fo l lowing  documents:  

FDIS  Report  on  voti ng  

1 0/1 047/FDIS  1 0/1 052/RVD  

 
Fu l l  i n formation  on  the  voti ng  for the  approval  of th is  I n ternational  Standard  can  be  found  i n  
the  report  on  voti ng  i nd icated  i n  the  above  table.  

Th is  document has  been  drafted  i n  accordance  wi th  the  I SO/IEC  D irecti ves,  Part 2 .  

The  committee  has  decided  that the  contents  of th is  document wi l l  remain  unchanged  un ti l  the  
stabi l i ty date  ind icated  on  the  I EC websi te  under "h ttp : //webstore. iec.ch "  i n  the  data  related  to  
the  speci fic document.  At  th is  date,  the  document wi l l  be   

•  reconfi rmed ,  

•  wi thdrawn ,  

•  replaced  by a  revised  ed i ti on ,  or 

•  amended .  

 

IMPORTANT – The 'colour inside'  logo  on  the  cover page  of th is  publ ication  ind icates  
that  i t  contains  colours  which  are  considered  to  be  usefu l  for the  correct 
understand ing  of i ts  contents.  Users  shou ld  therefore print th is  document using  a  
colour printer.  
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INSULATING  LIQUIDS – TEST METHODS FOR OXIDATION  STABILITY 
 

Test method  for evaluating  the  oxidation  stabi l i ty of insulating  
l iquids  in  the  del ivered  state   

 
 
 

1  Scope 

This  document describes  a  test  method  for evaluating  the  oxidation  stabi l i ty of i nsu lati ng  
l i qu ids  i n  the  de l i vered  state  under accelerated  cond i tions  regard less  of whether or not  
an tioxidan t add i ti ves  are  present.  The  duration  of the  test can  be  d i fferent  depend ing  on  the  
i nsu lating  l i qu id  type  and  i s  defi ned  i n  the  correspond ing  standards  (e. g .  i n  I EC 60296,  
I EC 61 099,  I EC  62770).  The  method  can  be  used  for measuring  the  i nduction  period ,  the  test 
being  conti nued  un ti l  the  volati l e  acid i ty s i gn i ficantl y exceeds  0, 1 0  mg  KOH/g  i n  the  case  of 
m ineral  o i l s .  Th is  value  can  be  s ign i fican tl y h i gher i n  the  case  of ester l i qu ids.  

The  i nsu lating  l i qu id  sample  is  main tained  at  1 20  °C  i n  the  presence  of a  sol i d  copper catal ys t 
wh i lst  bubbl ing  a i r at a  constan t fl ow.  The  degree  of oxidation  stabi l i ty i s  estimated  by 
measurement of volati l e  acid i ty,  so lub le  acid i ty,  s l udge,  d ielectric  d iss ipation  factor,  or from  
the  time to  develop  a  g i ven  amoun t of vo lati l e  acid i ty ( i nduction  period  wi th  a i r) .  

I n  i n formative  Annex B ,  a  test method  for evaluati ng  the  oxidation  s tabi l i ty of i nh ib i ted  m inera l  
i nsu lati ng  o i ls  i n  the  del i vered  state  by measurement of the  i nduction  period  wi th  oxygen  i s  
described .  The  method  i s  on l y i n tended  for qual i ty con trol  purposes.  The  resu l ts  do  not  
necessari l y provide  i n formation  on  the  performance in  service.  The  o i l  sample  is  main tained  
at  1 20  °C  in  the  presence of a  sol i d  copper catal yst wh i lst  bubbl i ng  through  a  constant fl ow of 
oxygen.  The  degree  of oxidation  stabi l i ty i s  estimated  by the  time  taken  by the  o i l  to  develop  a  
determ ined  amount of volati l e  acid i ty ( i nduction  period  wi th  oxygen).  Add i ti onal  cri teria  such  
as  solub le  and  volati l e  acid i ties ,  s ludge  and  d ie lectric d iss ipation  factor can  a lso  be  
determ ined  after a  speci fi ed  duration .  

I n  i n formative  Annex C,  a  test method  in tended  to  s imu late  the  thermo-oxidati ve  behaviour of 
ester i nsu lating  l i qu ids  (headspace  of a i r a t 1 50  °C  for 1 64  h )  i s  described .  

Add i ti onal  test  methods  such  as  those  described  i n  I EC TR 62036  based  on  d i fferentia l  
scann ing  ca lorimetry can  a lso  be  used  as  screen ing  tests ,  bu t are  ou t of the  scope  of th is  
document.  

2  Normative references  

The fo l l owing  documents  are  referred  to  i n  the  text  in  such  a  way that  some or a l l  of their 
con ten t consti tu tes  requ irements  of th is  document.  For dated  references,  on l y the  ed i tion  
ci ted  appl ies .  For undated  references,  the  l atest ed i ti on  of the  referenced  document ( i nclud ing  
any amendments)  appl ies.  

I EC 60 247,  Insulating liquids – Measurement of relative permittivity,  dielectric dissipation 
factor (tan δ)  and d. c.  resistivity  

I EC  62021 -2,  Insulating liquids – Determination of acidity – Part 2:  Colorimetric titration  

I EC  62021 -3,  Insulating liquids – Determination of acidity – Part 3: Test methods for non-
mineral insulating oils  
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IEC 60422: 201 3,  Mineral insulating oils in  electrical equipment – Supervision and 
maintenance guidance 

ISO  383,  Laboratory glassware – Interchangeable conical ground joints 

ISO 4793,  Laboratory sintered (fritted)  filters – Porosity grading,  classification and designation  

I SO  6344-1 ,  Coated abrasives – Grain size  analysis – Part 1 :  Grain  size distribution test  

I SO  31 04,  Petroleum products – Transparent and opaque liquids – Determination  of kinematic 
viscosity and calculation  of dynamic viscosity 

ASTM  E287,  Standard specification for laboratory glass graduated burets  

3 Terms and  defin i tions  

For the  purposes  of th is  document,  the  fo l l owing  terms  and  defin i ti ons  apply.  

I SO and  I EC  main tain  term inolog ical  databases  for use  i n  standard izati on  at  the  fo l l owing  
addresses:  

•  I EC E lectroped ia:  avai lable  at  h ttp : //www.electroped ia.org /  

•  I SO  On l ine  browsing  p latform :  avai l ab le  at h ttp: //www. iso.org/obp  

3. 1   
unused  insu lating  l iqu id  
i nsu lati ng  l i qu id  that  has  not been  used  i n ,  or been  in  contact wi th  e lectrica l  equ ipment or 
other equ ipment not requ i red  for manufacture,  s torage  or transport  

Note  1  to  en try:  See  a l so  I EC 60296,  I EC 61 099  and  I EC 62770.  

3.2   
recycled  insu lating  l iqu id  
i nsu lating  l i qu id  previous ly used  in  e l ectrical  equ ipment that has  been  subj ected  to  re-refin ing  
or reclaim ing  (regeneration)  off-si te  

Note  1  to  en try:  Any blend  of unused  and  recycled  oi l s  i s  to  be  considered  as  recycled .  

3.3   
oxidation  stabi l i ty  
abi l i ty of an  i nsu lati ng  l i qu id  to  wi thstand  oxidation  under thermal  s tress  and  in  the  presence  
of oxygen  and  a  copper catal yst  

Note  1  to  en try:  Oxidation  s tabi l i ty g i ves  general  i n formation  about  the  stabi l i ty of the  i nsu lati ng  l i q u id  under 
service  cond i ti ons  i n  e l ectri cal  equ i pment.  The  property i s  defi ned  as  res i stance  to  formation  of aci d i c  compounds,  
s l udge  and  compounds  i n fl uencing  the  d ie l ectri c  d i ss ipati on  factor (DDF)  u nder g i ven  cond i t i ons.  Test  du rations  for 
i nsu lati ng  l i qu i ds  are  descri bed  i n  the  correspond ing  s tandards.  

3.4   
induction  period  wi th  ai r 
graph ical  representation  of the  oxidation  rate  over the  enti re  period  wh ich  can  be  obtained  by 
ti trating  volati l e  acid i ty dai l y (or at other su i table  time i n terval )  and  p lotti ng  the  cumu lated  
resu l ts  against time  

Note  1  to  en try:  The  i n duction  peri od  wi th  a i r i s  determ ined  by read i ng  the  t ime  correspond ing  to  0 , 1 0  mg  KOH/g  
vol ati l e  aci d i ty i n  the  case  of m ineral  o i l .  I n  the  case  of ester l i qu i ds  a  h i gher va l ue  needs  to  be  estab l i shed .  
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3.5   
volati l e  acid i ty  
measurement of the  amount of oxidation  products  col l ected  in  the  water phase  i n  the  
absorption  tube  

3.6   
soluble  acid i ty 
acid i ty (neu tra l i zation  value)  of o i l  as  a  measure  of the  acid ic degradation  products  i n  the  
i nsu lati ng  l iqu id  

Note  1  to  en try:  The  acid i ty of an  oxi d i zed  o i l  i s  due  to  the  formation  of acid i c  oxidation  products.  Acids  and  other 
oxi dation  products  wi l l ,  i n  con j unction  wi th  water and  sol i d  con tam inan ts,  affect  the  d i electri c  and  other properti es  
of the  o i l .  Acids  have  an  impact on  the  deg radati on  of cel l u l os ic  material s  and  may a l so  be  responsible  for the  
corrosion  of metal  parts  i n  a  transformer.  

3.7   
total  acid i ty 
sum  of volati l e  and  soluble  acid i ty 

3.8   
sludge  
pol ymerized  degradation  product  of sol i d  and  l i qu id  i nsu lati ng  materia l  

Note  1  to  en try:  S l udge  i s  sol uble  i n  o i l  up  to  a  certa i n  l im i t,  depend ing  on  the  o i l  sol ubi l i ty characteri sti cs  and  
temperatu re.  

3.9   
d ielectric  d issipation  factor 
DDF  
measure  for d ie lectric l osses  wi th in  the  o i l  

Note  1  to  en try:  H igh  DDF  va lues  can  i nd icate  con tam ination  of the  o i l  by polar con tam inan ts  or poor refi n i ng  
qual i ty.  

Note  2  to  en try:  DDF  sha l l  be  measured  at  90  °C,  and  i n  accordance  wi th  I EC 60247.  

4 Apparatus  

4.1  General  principle  of the  method  

The l i qu id  sample  to  be  tested ,  through  wh ich  a  stream  of a i r i s  bubbled ,  i s  main tained  for a  
g iven  period  at  1 20  °C  in  the  presence  of so l id  copper.  The  res istance  to  oxidation  is  
evaluated  from  the  amount of total  s ludge,  tota l  acid i ty and  d ie lectric d iss ipation  factor formed  
or from  the  time to  develop  a  g i ven  amount of vo lati l e  acid i ty ( i nduction  period  wi th  a i r) .  

4.2  Equ ipment 

4.2. 1  Heating  arrangement 

I n  order to  ach ieve  accurate  measurements  of the  oxidation  stabi l i ty a  strict  con trol  of the  
temperature  i s  of h igh  importance.  A thermostatical l y-control led  a l um in ium  al l oy b lock heater 
or o i l  bath  may be  used  to  main ta in  the  i nsu lati ng  l iqu id  i n  the  des ired  number of oxidation  
tubes  at  the  requ ired  temperature  of 1 20  °C  ±  0 , 5  °C  (as  examples  see  F igure  1  and  F igure  3) .  
Th is  temperature  shal l  be  read  on  a  thermometer (see  Annex A)  i nserted  i n  an  oxidation  tube  
to  wi th in  5  mm  from  the  bottom ;  th is  oxidation  tube  shal l  be  fi l l ed  wi th  the  i nsu lating  l i qu id  up  
to  the  immersion  l ine  of the  thermometer and  placed  in  the  heating  bath .  

The  temperature  of the  upper surface  of the  thermal  i nsu lation  top  shal l  be  maintained  at  
60  °C  ±  5  °C.  Measure  th is  temperature  by the  use  of a  thermometer i n  a  d ri l l ed  a lum in ium  
b lock (see  F igure  2) .  The  surfaces  of th is  b lock,  other than  that against  the  upper surface  of 
the  heating  device,  are  protected  by su i table  thermal  insu lation  of nom inal  4  mm  th ickness.  



 – 1 0  – I EC 61 1 25: 201 8  © I EC  201 8  

The  thermal  characteristics  of th is  i nsu lation  shal l  be  such  as  to  a l low the  speci fi ed  
temperatures  to  be  ach ieved .  Th is  block shou ld  be  p laced  as  near to  the  holes  as  practicable  
and  wi th in  the  area  of the  upper su rface  covering  the  heating  device.  

When  us ing  an  a l um inum  heating  b lock,  the  oxidation  tubes  are  i nserted  i n to  the  holes  to  an  
overal l  depth  of 1 50  mm.  The  depth  of the  holes  i n  the  heating  part  of the  b lock shal l  be  at  
l east 1 25  mm  and  short  a lum inum  a l l oy col l ars,  pass ing  through  the  i nsu lating  cover and  
surround ing  each  oxidation  tube,  wi l l  ensure  heating  over the  1 50  mm  leng th  of the  tube.  

I n  the  case  of o i l  baths ,  the  oxidation  tubes  shal l  be  immersed  to  a  depth  of 1 37  mm  in  the  o i l  
and  to  an  overal l  depth  of 1 50  mm  in  the  bath  (see  F igure  3).  

For both  types  of heati ng  devices,  the  he ight of the  oxidation  tubes  above the  upper surface  
shal l  be  60  mm  and  the  d iameter of the  holes  shal l  be  j ust sufficien t  to  a l l ow insertion  of the  
speci fied  tubes .  I n  the  case  of s lackness  a  25  mm  in ternal  d iameter O-ring  may be  p laced  
around  the  tube  and  pressed  against the  thermal  i nsu lation  top  or i nserted  in to  the  annu lar 
space  between  the  tube  and  the  thermal  insu lated  top.  The  heating  bath  shou ld  be  equ ipped  
wi th  supports  to  hold  the  absorption  tubes.  

When  i n  use  the  heater shal l  be  sh iel ded  from  d i rect sun l i gh t and  ai r d raughts.  

NOTE  When  oi l  baths  are  used ,  i t  wou l d  be  safer to  p l ace  them  i n  a  fume hood .  

4.2.2  Test vessels  

Test tubes  of boros i l icate  or neu tra l  g l ass  provided  wi th  a  24/29  g round  j o i n t  (see  I SO  383),  of 
the  fol l owing  d imensions  i n  mm:  

– overa l l  l eng th   21 0  ±  2  

–  external  d iameter  26   ±  0, 5  

–  wal l  th i ckness   1 , 4  ±  0,2  

–  he ight of the  head   28   ±  2  

–  a i r i n let tube:  

•  external  d i ameter 5, 0  ±  0, 4  

•  wa l l  th i ckness  0, 8  ±  0, 1  

The  test tube  is  fi tted  wi th  a  Drechsel  head  to  wh ich  is  attached  the  i n let tube  wh ich  extends  
to  wi th in  2 , 5  mm  ±  0 , 5  mm  from  the  bottom  and  has  i ts  end  ground  at  an  ang le  of 60°  to  the  
horizon ta l  axis  (see  F igure  4).  

4.2.3  Absorption  tubes  

These  are  i dentical  to  the  test vessels  and  the  d i stance  between  the  axes  of the  two  tubes  
shal l  be  1 50  mm  ±  50  mm  (see  F igure  4  and  F igure  5).  Connections  between  the  test and  
absorption  tubes  shou ld  be  as  short as  possible,  of g lass  tubing  bu tt- j o in ted  to  the  vessels  by 
means  of short flexib le  s leeves.  S i l i cone  rubber s leeving  has  been  found  su i table  for th is  
purpose;  however,  the  exposed  s i l i cone  rubber surface  shal l  be  m in im ized  in  order to  avoid  
acids  from  being  absorbed  by the  materia l .  The  absorption  tubes  are  moun ted  outs ide  the  
heating  device.  

4.2.4  Fi l tering  crucibles  

Gooch-type  crucib les  wi th  fused -in  fri tted  g lass  d isk accord ing  to  I SO  4793  poros i ty 4 ,  
designation  grade  P  1 6  of,  for example,  35  m l  capaci ty.  

NOTE  Al ternati vel y pol ymeric  membrane  fi l ters  can  be  used ,  provi ded  they are  compatible  wi th  the  i nsu l ati ng  
l i qu i ds  and  sol ven ts .  Su i tabl e  membranes  cons ist  of a  m ixture  of cel l u l ose  esters (cel l u l ose  n i tra te  +  cel l u l ose  
a ce t a te )  wi th  the  fol l owing  characteri sti cs:  
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pore  s i ze:  8  µm;  

th i ckness:  1 50  µm ;  

operati ng  temperatu re:  1 20  °C  i n  s teri l i zer and  75  °C  u nder conti nuous  fi l tration .  

The  fi l tration  i s  improved  by impregnati ng  the  membrane  wi th  a  su i tabl e  wetti ng  agent  (e. g .  octyl  ethoxylate).  

4.2.5  Porcelain  vessels  

Porcela in  crucib les,  capaci ty:  50  m l .  

NOTE  Al ternati vel y,  a l um in ium  foi l  pans  of the  same capaci ty can  be  used .  

4.2.6  F lowmeter 

For measuring  gas  fl ow-rate  a  soap bubble  fl owmeter,  a  ca l ibrated  capi l l ary tube  fl owmeter or 
an  electron ic device  can  be  used .   

4.2.7  Timer 

For measuring  gas  fl ow-rate  wi th  soap  bubble  flowmeter.  Subd ivis ions  of the  graduation :  
0 , 2  s.  

4.2.8  Gas  supply 

To obta in  accurate  resu l ts  i t  i s  of h i gh  importance  to  con trol  and  maintain  the  gas  fl ow 
constan t and  have  a  cons isten t h igh  qual i ty of the  gas,  th is  i s  obtained  by the  fol lowing  
procedure:  gas  (oxygen  or ai r accord ing  to  the  method)  from  a  compressed  gas  cyl i nder or 
l i ne,  i s  d ried  by pass ing  through  a  scrubber bottle  con tain ing  concentrated  su lphuric acid  and  
then  through  a  tower fi l led  wi th  a l ternate  l ayers  of g lass  wool  and  soda  l ime.  

Al ternative l y d rying  tubes  or a  commercia l  gas  puri fi er may  be  used .  

The d ried  gas  i s  passed  i n to  the  oxidation  tube  via  a  fl ow control  system  wh ich  shal l  be  
su i table  fo r  the  specified  f l ow-rate.  Th is  may consist o f  a  man i fold ,  connected  to  the  gas-
puri fying  tra in ,  wi th  a  number of tappings,  each  provided  wi th  a  fi ne-con trol  ad justable  
need le  valve  and  suppl ying  the  gas  to  one  oxidation  tube.  

The rate  of gas  fl ow may be  conven ien tl y measured  by means  of a  flowmeter (see  4 . 2 . 6).  I n  
that case,  the  d i fference  i n  level  of the  l i q u i d  in  the  two  l imbs  of the  fl owmeter shou ld  be  
sufficientl y g reat to  ensure  that adequate  sensi ti vi ty of measurement i s  obtained  over the  
range  of gas  flow-rates.  

However,  any system  known  to  be  of equal  or g reater efficiency can  be  used .  

NOTE  A two-stage  pressure  regu l ator and  a  pressure  compensator vessel  can  be  hel pfu l  to  ach i eve  the  requ i red  
accurate  regu l ation  of the  gas  pressu re.  

4.2.9  Analytical  balance  

Readabi l i ty 0 , 1  mg.  

4.2. 1 0  Burette  

Volume 1 0  m l  wi th  graduations  of 0 , 01  m l ,  class  A accord ing  to  ASTM  E287.  

4.2. 1 1  Volumetric  pipette  

Volume 25  m l ,  class  A accord ing  to  ASTM  E287.  
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4.2. 1 2  Volumetric  flask 

Volume 500  m l ,  cl ass  A accord ing  to  ASTM  E287.  

4.2. 1 3  Graduated  measuring  cyl inder 

Volume 1 00  m l ,  cl ass  A accord ing  to  ASTM  E287.  

4.2. 1 4  Thermometer 

A thermometer conform ing  to  the  requ irements  g iven  in  Annex A.  

4.2. 1 5  Erlenmeyer fl ask 

Erlenmeyer fl ask,  volume  500  m l ,  wi th  ground  g lass  stopper.  

4.3  Reagents  

4.3. 1  Normal  heptane   

n-Heptane  of anal ytical  g rade  i s  to  be  used .  

4.3.2  Alkal i  b lue  6B  ind icator according  to  IEC  62021 -2  

Alkal i  b l ue  6B  i nd icator i s  a lso  known  under the  chem istry i ndex 42765.  

4.3.3  Phenolphthalein  ind icator 

1  g  of phenolphthale in  per 1 00  m l  of azeotropic ethanol  (about 5  %  water) .  Al ternativel y 
i sopropanol  con tain ing  5  %  of water may be  used .  

NOTE  Phenolph thal ein  fades  rather q u ickly when  exposed  to  s trong  d i rect  l i gh t,  shou l d  a  fa i n t  ti n t  be  observed ,  i t  
i s  suggested  that  a  few more  d rops  of i nd icator are  added .  

4.3.4  Potassium  hydroxide  according  to  IEC  62021 -2  

0, 05  mol /l  a lcohol ic so lu tion .  

4.3.5  Oxidant gas  

Synthetic a i r or a i r from  compressed  a i r l i ne,  free  of h ydrocarbons.  

4.3.6  Acetone  

Acetone  of anal yti ca l  grade  is  to  be  used .  

4.4 Clean ing  of test  vessels  

The  test and  the  absorption  tubes  shal l  be  chem ical l y cleaned .  Wash  wi th  acetone  fol lowed  by 
d isti l l ed  or deion ized  water.  

Drain  and  then  soak i n  95  %  to  97  %  su lphuric acid  for a  m in imum  of 1 6  h .  Drain  and  
complete  removal  of acid  by wash ing ,  fi rst wi th  tap  water,  then  wi th  d i sti l l ed  or deion ized  
water.  Dry the  tubes  in  an  a i r oven  at  1 05  °C  for at  l east 3  h ,  and  then  a l l ow cool i ng  to  room  
temperature  in  a  desiccator or a  d ry cabinet i n  wh ich  they are  kept ready for use.  Other 
cl ean ing  methods  g i vi ng  the  same  cl ean l i ness  resu l t  can  be  u sed .  
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4.5  Catalyst  

The sol i d  copper used  as  oxidation  catal yst cons ists  of a  wi re  of soft e lectrol ytic  copper,  of 
d iameter between  1  mm  and  2  mm  (of such  a  l eng th  as  to  g i ve  a  surface  area  of 
28, 6  cm 2  ±  0 , 3  cm 2) .  To  get accurate  resu l ts  i t  i s  of h i gh  importance  that the  copper surface  
i s  properl y prepared  accord ing  to  the  fol l owing  procedure:  

– Immed iatel y before  use,  the  requ is i te  length  of copper wi re  i s  cleaned  wi th  P220  grade  
s i l icon  carbide  abrasive  cloth  ( I SO  6344-1 ) .  Al l  traces  of abrasive  are  removed  wi th  a  
l in tless  fi l ter paper and  then  wi th  a  d ry,  l i n tless  cloth .  

– Rol l  the  wire  i n to  a  sp i ra l  of approximatel y 2  cm  external  d iameter and  5  cm  long .  

– The  sp iral  i s  thorough l y cleaned  by d ipping  i t  i n to  normal  heptane,  then  dried  i n  a i r and  
immed iatel y i n troduced  i n to  the  test vessel .  

To  avoid  con tam ination ,  the  prepared  coi l  shal l  be  hand l ed  on l y wi th  tweezers.  The  copper 
wi re  shal l  not  be  re-used .  

4.6  Insu lating  l i qu id  sample  condi tion ing  

Liqu id  to  be  tested  shal l  be  fi l tered  through  a  previousl y d ried  (1  h  at 1 05  °C)  fri tted  g lass  
fi l ter ( I SO 4793,  poros i ty 4 ,  des ignation  grade  P1 6)  or on  membrane  fi l ters  of 8  µm  to  remove  
traces  of sed iment,  fi ber and  excess  water.  The  fi rst 25  m l  of fi l trate  shou ld  be  d iscarded .  

4.7  Preparation  of the  test  

Ad just the  heating  bath  to  main tain  the  i nsu lating  l i qu id  i n  a l l  oxidation  tubes  at the  requ ired  
temperature  of 1 20  °C  ±  0 , 5  °C  ( thermometer complying  wi th  the  requ i rements  of Annex A).  

Weigh  i n  each  25  g  ±  0 , 1  g  of i n su l ati ng  l i qu id  i n to  three  oxidation  tubes  and  insert the  
catal yst coi l  previousl y prepared  as  described  i n  4 . 5.  At l east three  oxidation  tubes  are  
requ ired  to  be  able  to  measure  the  DDF  (m in imum  two  tubes)  and  s ludge/oi l  acid  number (one  
tube).  I nsert  the  Drechsel  head  and  p l ace  the  tube  i n to  the  heater u s ing  a  rubber  
O-ring  i f necessary to  close  the  gap  between  the  tube  and  the  thermal  i nsu lated  top.  

Pour 25  ml  of d i sti l l ed  water i n to  one  absorption  tube.  I nsert  the  Drechsel  head  and  
connect to  the  correspond ing  oxidation  tube  (see  Figure  4 ) .  

Ad just the  a i r fl ow to  del i ver 0 , 1 50  l /h  ±  0, 01 5  l /h  measured  by means  of the  
fl owmeter (see  4 . 2 . 6)  connected  to  the  ou tlet  end  of the  absorption  tube  (see  Figure  5) .  

Oxid ize  the  i nsu lati ng  l i qu id  wh i l e  main tain ing  i ts  temperature  at  1 20  °C  ±  0, 5  °C  and  
an  a i r fl ow-rate  of 0 , 1 50  l /h  ±  0, 01 5  l /h .  

Check a i r fl ow and  temperature  dai l y.  

4.8  Determinations  on  the  oxid ized  insu lating  l iqu id  

4.8. 1  Sludge formation  

The  s l udge  shal l  be  precip i tated  by adhering  stri ctl y to  the  procedure  described  below.  

The  sample  of 25  g  of arti fi ci a l l y  aged  i n su lati ng  l i qu i d  i s  cooled  i n  the  dark for 1  h ,  
and  i s  then  poured  i n to  an  Erlenmeyer fl ask.  

Use  300  ml  normal  heptane  i n  successive  fractions  to  ri nse  ou t  the  i nsu lati ng  l i qu id  
adhering  to  the  test  tube,  copper spi ra l  and  gas  l ead -in  tube  and  add  the  wash ings  to  
the  i nsu lati ng  l i qu i d  i n  the  fl ask.  
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The  m ixture  i s  then  a l l owed  to  s tand  i n  the  dark for 24  h ,  at  a  temperatu re  of 20  °C  ±  5  °C,  
before  fi l tering  through  a  fi l ter crucible  (or membrane  fi l ter)  previously  dried  to  constant  
mass.  

At the  start  of fi l tering  on ly a  smal l  pressure  drop  shou ld  be  used ,  to  preven t the  sl udge  
passing  th rough  the  fi l ter.  Cloudy fi l trates shou ld  be  passed  through  a  second  time.  

Al l  traces  of i nsu lating  l iqu id  sha l l  be  removed  by repeated  wash ing  of the  s l udge  wi th  normal  
heptane.  The  tota l  vo lume of the  normal  heptane  used  for the  wash ing  of the  s ludge  shal l  be  
1 50  m l .  The  fi l ter contain ing  the  s ludge  i s  d ried  at  1 05  °C  to  constan t mass.  

S ludge  adhering  to  the  cata l yst,  to  the  test tube,  and  to  the  gas  lead - in  tube  is  transferred ,  by 
d issolving  i t  i n  smal l  quan ti ties  of acetone  (a  tota l  of 30  m l ) ,  to  a  tared  porcela in  vessel  (or 
a lum inum  foi l  pan).  I t  i s  then  dried  at  1 05  °C,  after the  evaporation  of the  acetone,  to  constan t  
mass.  The  mass  of the  res idue  is  added  to  that  of the  s ludge  obtained  by precip i tation  wi th  
normal  heptane.  

The  tota l  s ludge  i s  expressed  as  a  percen tage  of the  i n i tia l  weight  of the  insu lating  l i qu id .  

4.8.2  Soluble  acid i ty (SA)  

The heptane  solu tion  obta ined  after fi l tering  off the  s ludge  i s  co l l ected  in  a  500  m l  volumetric  
flask and  made up  to  mark wi th  normal  heptane.  Three  determ inations  of the  neu tral i zation  
value  are  made  on  1 00  m l  samples  of the  heptane  i nsu lati ng  l iqu id  so lu tion .  

The  determ ination  i s  carried  ou t wi th  1 00  m l  of the  heptane  solu tion  accord ing  to  I EC  62021 -2.  

Calcu late  (Formu la  1 )  the  soluble  acid i ty (SA ) ,  i n  m i l l i grams  of potass ium  hydroxide  per gram  
of i nsu lating  l i qu id ,  as  fo l lows:  

 
G

VVM
SA

5)(1,56 12 ×−××
=  ( 1 )  

where:  

M  i s  the  molari ty of the  alcohol i c potassium  hydroxide  solu tion ;  

V2  i s  the  volume of alcohol ic potassium  hydroxide  solu tion  i n  m l  necessary to  ti trate  the 
normal  heptane  i nsu lating  l i qu id  solu tion ;  

V1  i s  the  volume of alcohol ic potass ium  hydroxide  solu ti on  i n  m l  necessary to  ti trate  
1 00  m l  of normal  heptane  wi th  an  a lkal i  b lue  6B  i nd icator solu tion  accord ing  to  
I EC 62021 -2;  

G  i s  the  mass  of i nsu lating  l i qu id ,  i n  g rams.  

NOTE  The  potentiometri c  method  for the  determ ination  of sol ub le  acid i ty ( I EC 62021 -1 )  can  be  used  a l ternati vel y 
i f proven  to  d el i ver the  same resu l t.  

4.8.3  Volati le  acid i ty (VA)  

Volati l e  acid i ty i s  a  measurement of the  amount of oxidation  products  col l ected  i n  the  
absorption  tube.  Measurements  are  performed  at  the  end  of the  test du ration  by neutral i zi ng  
the  acids  by ti tration  wi th  a  0 , 05  mol /l  a lcohol ic potass ium  hydroxide  solu tion  using  
phenolphthale in  as  i nd icator.  

Ti tration  i s  determ ined  as  fol lows:  

– d isconnect the  absorption  tube;  

–  ti trate  the  volati le  acid i ty d i rectl y i n  the  absorption  tube  wi th  a  0 , 05  M  alcohol i c potassium  
hydroxide  solu tion  us ing  a  few drops  of the  solu tion  of phenolphthale in  as  i nd icator;  
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– the  volati le  acid i ty (VA )  i s  ca lcu lated  (Formu la  2)  i n  m i l l i grams  of potassium  hydroxide  
per gram  of i nsu lating  l i qu id ,  as  fo l lows:  

 
G

VM
VA

××
=

1,56
 (2)  

where:  

M i s  the  molari ty of the  alcohol i c potassium  hydroxide  solu ti on ;  

V i s  the  number of m l  of the  alcohol i c potassium  hydroxide  solu tion  used  in  the  ti tration ;  

G  i s  the  mass  of o i l ,  i n  grams.  

4.8.4  Total  acid i ty (TA)  

Total  acid i ty,  i n  m i l l ig rams  of potass ium  hyd roxide  per gram  of i nsu lati ng  l i qu id ,  i s  ca lcu lated  
as  the  sum  of the  volati l e  and  soluble  acid i ti es  (Formu la  3) :  

 TA  =  SA  +  VA  (3)  

4.8.5  Dielectric d issipation  factor (DDF)  

Carried  ou t accord ing  to  I EC  60247  wi th  the  fol l owing  add i ti ons.  

Prepare  separatel y oxid i zed  insu lating  l i qu id  as  fol lows:  after removing  the  test tubes  from  the  
oxidation  bath ,  cl ose  the  tubes  and  store  them  for 24  h  at  room  temperature  (20  °C  ±  5  °C).  
During  th is  period  the  sample  wi l l  cool  down  and  i nsoluble  s l udge  wi l l  settle  to  the  bottom  of 
the  test  tubes.  Decant  the  i nsu lating  l i qu id  wi thou t ag i tation  i n to  a  cl eaned  test  cel l  ensuring  
that  the  s l udge  remains  und isturbed  and  is  not  transferred  in to  the  test  cel l .  On l y 
approximatel y 80  %  of the  i nsu lating  l i qu id  shal l  be  transferred ;  the  remain ing  
s ludge/insu lating  l i qu id  s tays  i n  the  test  tube  and  shal l  not  be  used  for the  DDF  determ ination .  

4.8.6  Oxidation  rate  wi th  ai r 

A graph ica l  representation  of the  oxidation  rate  over the  en ti re  period  can  be  obtained  by 
ti trati ng  volati l e  acid i ty dai l y (or at other su i table  t ime i n terval )  and  p lotti ng  the  cumu lated  
resu l ts  against t ime.  

4.8.7  Induction  period  with  ai r ( IP  wi th  ai r)  (optional )  

The  i nduction  period  i s  determ ined  by read ing  the  time correspond ing  to  0, 1 0  mg  KOH/g  
volati l e  acid i ty i n  the  case  of m ineral  o i ls .  I n  the  case  of ester i nsu lati ng  l i qu ids  h igher acid i ty 
values  may be  appl icable  and  shal l  be  defined .  

4.9  Report  

The report sha l l  i nclude  the  fol lowing :   

– I EC 61 1 25;  

– test duration ;  

–  tota l  acid i ty (TA) ,  reported  to  the  nearest 0 , 01  mg  KOH/g ;  

–  s l udge,  reported  to  the  nearest 0 , 01  %  by mass;  

– d ie lectric  d iss ipation  factor,  reported  to  the  nearest 0 , 001 .  
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4. 1 0  Precision  

4. 1 0. 1  General  

The fol lowing  precis ion  values  were  obta ined  on  un inh ib i ted  m ineral  i nsu lating  o i l s  (see  Note  
i n  4 . 1 0. 3)  i n  a  1 64  h  test.  

4. 1 0.2  Repeatabi l i ty (r)  (95 %  confidence)  

Dupl icate  resu l ts  obta ined  at the  same time by the  same operator shou ld  be  considered  
suspect i f the i r d i fference,  when  expressed  as  a  percentage  of the ir mean ,  i s  h igher than  the  
amount g iven  in  Table  1 .  

4. 1 0.3  Reproducibi l i ty (R)  (95  %  confidence)  

The  resu l ts  (see  Note  below)  subm i tted  by each  of two l aboratories  shou ld  be  cons idered  
suspect i f the i r d i fference,  when  expressed  as  a  percentage  of thei r mean,  i s  more  than  the  
amount g i ven  in  Table  1 .  

Table  1  – Repeatabi l i ty and  reproducibi l i ty of the  oxidation  stabi l i ty test  
of un inh ibi ted  m ineral  oi l  i n  the  del ivered  state  for 1 64 h  at  1 20  °C  

Parameter of oxid ized  l i qu id  r  (%)  R  (%)  

Total  acid i ty  1 6  52  

S l udge  24  87  

D i ss ipation  factor at  90  °C  1 7  52  

 

NOTE  The  precis ion  has  not  been  establ i shed  for i nh ibi ted  m ineral  i nsu l ati ng  oi l s .  However,  both  repeatabi l i ty  
and  reproduci bi l i ty are  dependent u pon  the  precis ion  of the  i nduction  period  and  the  s l ope  of the  oxidation  rate  
cu rve.  A fl at  curve  wi l l  g i ve  a  precis ion  comparab le  to  that  of the  u n inh ib i ted  m ineral  i nsu l ati ng  o i l s .  

A steep  s l ope  can  g i ve  poor precis ion  i f the  break poi n t  of the  oi l  occurs  near the  term ination  of the  test.  The  
oxi dation  rate  curve  can  be  obtained  by pl otti ng  the  volati l e  acid i ty agai nst  t ime,  as  for the  i n duction  period .  
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Dimensions in  millimetres 

 

Figure 1  – Typical  8  hole  (4 x 2)  alumin ium  heating  block  

Dimensions in  millimetres 

 

Figure 2  – Alumin ium  al loy temperature  measuring  block 
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Dimensions in  millimetres 

 

Figure 3  – Posi tion  of the  tube in  the  oi l  bath   

Dimensions in  millimetres 

 

Figure 4 – Oxidation  tube or absorption  tube  
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Dimensions in  millimetres 

 

Figure 5  – Oxidation  tube and  absorption  tube assembly 
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Annex A 
(normative)  

 
Thermometer speci fications  

See  Table  A. 1 .  

Table  A. 1  – Thermometer specifications  

Range  98  °C  to  1 52  °C  

Immers ion  l i ne  from  the  bottom  1 00  mm  

Graduati ons :  

Subd i vi s ions  0, 2  °C  

Long  l i nes  at  each  1  °C  

Number at  each  2  °C  

Scale  error,  maximum  0 , 3  °C  

Expansion  chamber perm i ts  heati ng  to  1 80  °C  

Total  l ength  395  ±  5  mm  

S tem  d iameter 6 , 0  mm  to  8 , 0  mm  

Bu lb  l eng th  1 5  mm  to  20  mm  

Bu lb  d iameter not  g reater than  stem  

Distance  from  bottom  of bu lb  to  98  °C  1 25  mm  to  1 45  mm  

Distance  of con traction  chamber to  top,  maximum  35  mm  

 

NOTE  Dig i tal  thermometers  wi th  the  same  or better resol u ti on  and  complying  wi th  the  speci fi cations  g i ven  i n  
Table  A. 1  can  be  used .  
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Annex B  
(informative)  

 
Method  for evaluating  the oxidation  stabi l i ty of inhibi ted  insulating  
l iquids  in  the  del ivery state  by measurement of the  induction  period  

with  oxygen  

B.1  Outl ine of the method  

This  method  describes  a  test  for evaluating  the  oxidation  s tabi l i ty of i nh ib i ted  m ineral  
i nsu lating  o i ls  by measurement of the  i nduction  period  wi th  oxygen .  Sufficien t  i n formation  on  
oxidation  stabi l i ty of other i nsu l ti ng  l i qu ids  using  the  i nduction  period  has  not been  
establ ished .  

The  method  is  on l y i n tended  for testing  the  conti nu i ty of o i l  suppl ies.  The  resu l ts  do  not 
necessari l y provide  i n formation  on  the  performance  in  service.  The  o i l  sample  i s  main ta ined  
at  1 20  °C  in  the  presence of a  sol i d  copper catal yst wh i lst  bubbl ing  through  a  constant fl ow of 
oxygen.  

The  degree  of oxidation  stabi l i ty i s  estimated  by the  time  taken  by the  oi l  to  develop  a  
determ ined  amount of vo lati le  acid i ty.  Add i tional  cri teria  such  as  soluble  and  volati l e  acid i ti es,  
s l udge  and  d ie lectric d iss ipation  factor may a lso  be  determ ined  after  a  speci fied  duration .  

B.2  Reagents  and  test condi tions  

See  4 . 2  to  4 . 6.  

After being  fi l tered  (see  4 . 5)  the  o i l  i s  oxid ized  under the  fol l owing  experimental  cond i tions:  

– mass  of oi l :   25  g  ±  0 , 1  g  

–  oxidant  gas:   oxygen,  obtained  from  l i qu id  a i r,  99, 4  %  m in imum  puri ty 

– gas  fl ow-rate:  1  l /h  ±  0 , 1  l /h  

– temperature:  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  

– test duration :  not defi ned  

– cata l yst:  appropriate  length  of copper wi re  to  g i ve  a  surface  area  of 
28, 6  cm 2  ±  0 , 3  cm 2  (see  4. 5).  

Volati l e  oxidation  products  are  absorbed  i n  an  aqueous  a lkal i  so lu tion  con tain ing  
phenolphthale in .  

B.3  Procedure  

B.3. 1  General  

The test shal l  be  run  i n  d upl icate.  

B.3.2  Preparation  of the  test  

Ad just the  heating  bath  to  main tain  the  o i l  i n  a l l  oxidation  tubes  at  the  requ ired  temperature  of 
1 20  °C  ±  0 , 5  °C  (thermometer complying  wi th  the  requ i rements  of Annex A).  

Weigh  25  g  ±  0 , 1  g  of o i l  i n to  the  oxidation  tube  and  i nsert the  catal yst coi l  previously 
prepared  as  described  i n  4 . 5.  I nsert  the  Drechsel  head  and  p lace  the  tube  i n to  the  heater 
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us ing  a  rubber O-ri ng  i f necessary to  cl ose  the  gap  between  the  tube  and  the  thermal  
i nsu lated  top.  

Pour i n to  the  absorption  tube  25  m l  of an  a lkal ine  solu tion  prepared  by d i l u ting  50  m l  of 
the  0 , 1  mol /l  a lcohol ic KOH  solu tion  to  one  l i tre  wi th  d isti l l ed  water.  Add  a  few drops  of 
phenolphthale in  i nd icator solu tion .  I nsert  the  Drechsel  head  and  connect to  the  oxidation  
tube  (see  F igure  4) .  Ad j ust the  oxygen  fl ow to  del i ver 1 , 0  l /h  ±  0 , 1  l /h  measured  by means of 
a  su i table  device  connected  to  the  ou tlet end  of the  absorption  tube  (see  F igure  5) .  

For optional  determ inations  on  the  oxid ized  o i l  (see  B. 3. 5)  weigh  in  each  25  g  ±  0 , 1  g  of 
i nsu lati ng  l i qu id  i n to  three  oxidation  tubes  and  i nsert the  cata l yst coi l  previous l y prepared  as  
described  in  4 . 5.  At  l east three  oxidation  tubes  are  requ i red  to  be  able  to  measure  the  DDF  
(m in imum  two tubes)  and  s l udge/oi l  acid  number (one  tube).   

B.3.3  Oxidation  

– Oxid ize  the  o i l  wh i l e  main ta in ing  i ts  temperature  at  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  and  an  oxygen  
flow-rate  of 1 , 0  l /h  ±  0 , 1  l /h .  

– Check oxygen  fl ow and  temperature  dai l y.  

–  Twice  a  day (at the  beg inn ing  and  end  of the  working  day) ,  i nspect  the  absorption  tube  for 
d iscolouration .  

Note  the  time at wh ich  d i scolouration  i s  observed  and  d iscontinue  the  test then  or after 236  h ,  
i f no  d iscolouration  occurs.  

I f requ ired ,  determ ine  after a  speci fied  duration ,  add i tional  characteristics  (s ludge,  so lub le  
and  volati l e  acid i ties,  d ie lectric  d iss ipation  factor)  of the  oxid ized  oi l  accord ing  to  4 . 8 .  

NOTE  Phenolph thal ein  fades  rather q u ickly when  exposed  to  s trong  d i rect  l i gh t,  shou l d  a  fa i n t  ti n t  be  observed ,  i t  
i s  suggested  that  a  few more  d rops  of i nd icator are  added .  

B.3.4  Determination  of the  induction  period  with  oxygen  

For the  purpose  of th is  method ,  the  i nduction  period  wi th  oxygen  i s  arbi trari l y set as  the  time  
taken  for the  i nsu lati ng  l i qu id  to  develop  a  volati l e  acid i ty correspond ing  to  0 , 28  mg  KOH/g  o i l  
i n  the  case  of m inera l  o i l s.  I n  the  case  of ester i nsu lating  l i qu ids  h i gher acid i ty values  may be  
appl icable  and  shal l  be  defined .  

Report  as  i nduction  period  the  mean  of the  times  correspond ing  to  the  two  visual  inspections  
immed iatel y preced ing  and  fol lowing  the  l oss  of colour of the  absorption  tubes.  The  period  
between  the  two fina l  i nspections  shou ld  not  be  g reater than  20  h .  

NOTE  I nduction  periods  can  be  more  precisel y and  au tomatical l y measu red  by the  break i n  the  cu rve  obtained  by  
con ti nuousl y record i ng  the  pH  of the  aqueous  a l kal i ne  absorbent.  I n  th i s  case,  the  mod i fi cation  of the  absorption  
tubes  wou ld  be  appl i cabl e.  

B.3.5  Determinations  on  the  oxid ized  oi l  (optional )  

B.3.5. 1  Sludge  

See  4 . 8. 1 .  

B.3.5.2  Soluble  acid i ty (SA)  

See  4 . 8. 2.  

B.3.5.3  Volati le  acid i ty (VA)  

Titrate  the  solu tion  i n  the  absorption  tube  wi th  a  0 , 05  mol /l  a l cohol ic  potass ium  hydroxide  
standard  solu tion  and  ca lcu late  as  i n  4 . 8. 3 .  
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Add  0, 28  mg  KOH/g  to  the  resu l t  obtained  i f the  test  i s  performed  after the  i nduction  period  i s  
over to  obta in  the  volati l e  acid i ty formed  during  the  tota l  test period .  

B.3.5.4  Total  acid i ty (TA)  

See 4. 8 . 4 .  

B.3.5.5  Dielectric d issipation  factor 

See  4. 8 . 5 .  

B.3.5.6  Oxidation  rate  wi th  oxygen  

l t  wi l l  sometimes  be  usefu l  to  obta in  the  o i l  oxidation  rate  over the  enti re  test  period  (see  
4. 8. 6) .  I n  th is  case,  pure  water (25  m l )  i s  used  as  the  absorbing  agent instead  of the  a lkal i  
so lu tion .  

B.4 Report 

The report shal l  i ncl ude  the  fol lowing :  

– I EC 61 1 25,  method  d e fi n ed  i n  An nex  B ;  

–  the  average  of two determ inations  as  the  i nduction  period  wi th  oxygen ;  

–  optional :  

•  so luble  acid i ty (SA) ,  to  the  nearest  0 , 01  mg  KOH/g ;  

•  vo lati l e  acid i ty (VA),  to  the  nearest 0 , 01  mg  KOH/g ;  

•  tota l  acid i ty (TA),  to  the  nearest 0 , 01  mg  KOH/g ;  

•  s l udge,  to  the  nearest 0 , 01  % by mass;  

•  d ie lectric d iss ipation  factor,  to  the  nearest 0 , 001 .  

B.5 Precision  

B.5. 1  General  

The fol l owing  cri teria  shou ld  be  used  for j udg ing  the  acceptabi l i ty of resu l ts .  

B.5.2  Relative  repeatabi l i ty (r)  (95 %  confidence)  

Dupl icate  resu l ts  by the  same operator shou ld  be  considered  suspect i f they d i ffer by more  
than  the  amount mentioned  in  Table  B . 1 .  

B.5.3  Relative  reproducibi l i ty (R)  (95 % confidence)  

The resu l ts  subm itted  by each  of two  l aboratories  shou ld  be  considered  suspect i f the  two  
resu l ts  d i ffer by more  than  the  amount men tioned  i n  Table  B. 1 .  

Table  B. 1  – Precis ion  data  for induction  time wi th  oxygen  for the  oxidation  test  
for m ineral  oi l  according  to  Annex B  

Induction  period  wi th  oxygen  >  1 00  h  

r  (%)  R  (%)  

1 0  40  
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Annex C  
(informative)  

 
Method  for evaluation  of thermo-oxidative  behaviour 

of unused  ester insulating  l iquids  

C.1  Outl ine of the method  

This  method  i s  i n tended  to  s imu late  the  thermo-oxidati ve  behaviour of unused  ester i nsu lati ng  
l i qu ids  i n  cl osed-type  e lectrica l  equ ipment and  h i gh  temperature  appl ications  (headspace a i r 
at  1 50  °C  for 1 64  h ).  

C.2  Equipment 

C.2. 1  Heating  arrangement 

•  Oven  able  to  main tain  a  temperature  of 1 50  °C  ±  2  °C.  

C.2.2  Test vessels  

•  G lass  headspace via l ,  50  m l .  

•  Headspace caps  wi th  a  20  mm  si l icone/PTFE (polytetrafluoroethylene)  septum .  

•  G raduated  measuring  cyl i nder 50  m l ,  cl ass  A accord ing  to  ASTM  E287.  

•  Crimping  tool .  

C.2.3  Reagents  

•  Copper strip  wi th  a  su rface  of approximatel y 1 1  cm 2 ,  e. g .  l ength  67  mm,  wid th  7 , 5  mm  
and  th ickness  0 , 5  mm .  

•  S i l i con  carbide  powder for pol ish ing  the  s trip.  

•  Ai r free  of hydrocarbons  (see  4. 3. 5) .  

C.3  Test procedure  

C.3. 1  Sample  cond ition ing  and  preparation  

Pretreatmen t:  l eave  the  l i qu id  exposed  to  d ry a i r (des iccator or s im i l ar equ ipment)  i n  an  open  
beaker 24  h  i n  the  dark and  measure  the  water content  afterwards.  I t  shou ld  not exceed  
200  mg/kg).  I f the  moisture  con ten t exceeds  200  mg/kg  do  not  test th is  sample,  s i nce  
hydrol ys is  can  lead  to  fa lse  resu l ts .  Check the  functional i ty of the  d ryi ng  equ i pment and  
repeat the  pretreatmen t procedure.  

37, 5  m l  pretreated  i nsu lati ng  l i qu id  i s  poured  in  a  50  m l  via l .  Th is  assumes  a  ratio  fl u i d : a i r 3 : 1 .  
The  copper strip  i s  pol ished  from  both  s i des  wi th  s i l i con  carbide  powder to  ensure  the  same 
starting  cond i ti ons .  The  s trip  i s  bent  i n to  two  and  pu t  in  the  via l  and  l en t  against the  via l  wal l .  
The  vial  i s  cl osed  wi th  a  s i l i cone/PTFE  septum  crimp  cap  (see  F igure  C. 1 ) .  
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Figure C. 1  – Headspace  vial  wi th  copper catalyst  

C.3.2  Ageing  procedure  

The ageing  takes  p lace  for 1 64  h  at 1 50  °C  in  an  oven ,  guaranteeing  a  temperature  tolerance  
of ±2  °C.  Add  hal f an  hour to  the  overal l  ageing  time i n  case  you  p lace  the  vessels  i n  a  non-
preheated  oven .  

I t  i s  recommended  to  set four vials  of i nsu lati ng  l i qu id  i n  order to  have  enough  l i qu id  for a l l  
tests.  For a  repeated  determ ination  eigh t via ls  (300  m l  of l i qu id )  wi l l  be  needed .   

C.4 Determination  of the oxidized  insulating  l iquid  

C.4. 1  Soluble  acid i ty  

Accord ing  to  I EC 62021 -3  d i rectl y from  the  oxid ized  oi l .  

C.4.2  Dielectric d issipation  factor (DDF)  at 90  °C  

See  4 . 8. 5  ( three  via ls  necessary) .  

C.4.3  Appearance  

After accompl ish ing  the  procedure,  store  the  vial  for 24  h  in  a  dark p lace  and  evaluate  the  
turb id i ty against  a  l i ght  source  accord ing  to  I EC 60422: 201 3,  5 . 2 .  The  evaluation  is  visual  wi th  
resu l t yes  or no  for tu rbid i ty.  

C.4.4  Kinematic  viscosi ty 

Accord ing  to  I SO  31 04.  

C.5 Report 

The report sha l l  i ncl ude  the  fo l lowing :  

–  I EC 61 1 25,  thermo-oxidati ve  method  defined  i n  Annex C ;  

•  so luble  acid i ty (SA) ;  

•  d ie lectric d iss ipation  factor at  90  °C.  

– optional :  

•  appearance – turb id  or not;  

IEC  
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•  kinematic viscos i ty.  

C.6  Precision  

The l im i t  values  after the  oxidation  s tabi l i ty test  for esters  i n  the  curren t standards  I EC  61 099  
and  I EC  62770  are  val i d  for the  headspace via l  method .  S ludge  is  not  mean ingfu l  i n  the  case  
of esters.  

A round  robin  test among  1 1  l aboratories  produced  the  fol l owing  resu l ts  (Table  C. 1 ) .  

Table  C . 1  – Precision  data  for headspace  procedure accord ing  to  Annex C  

Parameter r  (%)  R  (%)  

Solubl e  acid i ty  1 2  31  

DDF  at  90  °C  26  99  
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COMMISSION  ÉLECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE  

____________ 

 
ISOLANTS LIQUIDES – MÉTHODES D’ESSAI  DE  LA STABILITÉ  

A L’OXYDATION  
 

Méthode  d ’essai  pour évaluer la  stabi l i té  à  l ’oxydation  des  i solants  
l iquides  tels  que l ivrés  

 
AVANT-PROPOS 

1 )  La  Commission  É lectrotechn i que  I n ternationale  ( I EC)  est  une  organ isation  mond ia le  de  normal i sati on  
composée  de  l 'ensemble  des  com i tés  é l ectrotechn i ques  nati onaux (Com i tés  nationaux de  l ’ I EC).  L’ I EC a  pou r 
objet  de  favori ser l a  coopérati on  i n ternational e  pou r tou tes  l es  questions  de  normal i sation  dans  l es  domaines  
de  l 'é l ectri ci té  et  de  l ' é l ectron i que.  À cet  effet,  l ’ I EC – en tre  au tres  acti vi tés  – publ i e  des  Normes  i n ternati onal es,  
des  Spéci fi cations  techn iques,  des  Rapports  techn iques,  des  Spéci fi cations  accessib les  au  publ i c  (PAS)  et  des  
Gu ides  (ci -après  dénommés "Publ i cati on (s)  de  l ’ I EC" ).  Leu r é l aborati on  est  confiée  à  des  com i tés  d 'études,  aux 
travaux desquels  tou t  Com i té  national  i n téressé  par l e  su jet  trai té  peu t parti ciper.  Les  organ isations  
i n ternati ona les ,  gouvernementales  et  non  gouvernementales ,  en  l i a i son  avec l ’ I EC,  parti ci pent  égal ement au x 
travaux.  L’ I EC col l abore  étroi tement avec l 'Organ isation  I n ternationale  de  Normal i sation  ( I SO),  se lon  des  
cond i ti ons  fi xées  par accord  en tre  l es  deux organ isations.  

2)  Les  décis ions  ou  accords  offi c iel s  de  l ’ I EC concernant l es  q uestions  techn i ques  représentent,  d ans  l a  mesure  
du  possible,  un  accord  i n ternational  su r l es  su jets  étud i és ,  étan t  donné  q ue  l es  Com i tés  nati onaux de  l ’ I EC  
i n téressés  son t représentés  dans  chaque  com i té  d ’études.  

3)  Les  Publ i cations  de  l ’ I EC se  présentent  sous  l a  forme  de  recommandations  i n ternational es  et  sont  agréées  
comme te l l es  par l es  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC.  Tous  l es  efforts  rai sonnables  sont  en trepri s  afi n  que  l ’ I EC  
s 'assure  de  l 'exacti tude  du  con tenu  techn i que  de  ses  publ i cations;  l ’ I EC ne  peut  pas  être  tenue  responsabl e  de  
l 'éventuel l e  mauvaise  u ti l i sation  ou  i n terprétation  qu i  en  est  fa i te  par u n  quelconque  u ti l i sateur fi nal .  

4)  Dans  l e  bu t  d 'encou rager l ' un i form i té  i n ternati onale,  l es  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC s 'engagent,  dans  tou te  l a  
mesure  possib l e,  à  appl i quer de  façon  transparente  l es  Publ i cations  de  l ’ I EC dans  l eu rs  publ i cations  nati ona les  
et  rég ional es.  Tou tes  d i vergences  en tre  tou tes  Publ i cati ons  de  l ’ I EC et  tou tes  publ i cati ons  nati onales  ou  
rég ionales  correspondantes  do iven t être  i nd iquées  en  termes  cl a i rs  dans  ces  dern ières.  

5)  L ’ I EC el l e-même ne  fou rn i t  aucune  attestation  de  conform i té.  Des  organ ismes  de  certi fi cation  i ndépendants  
fourn i ssen t des  services  d 'évaluati on  de  conform i té  et,  d ans  certai ns  secteurs,  accèdent  aux marques  de  
conform i té  de  l ’ I EC.  L ’ I EC n 'es t  responsabl e  d 'aucun  des  services  effectués  par l es  organ ismes  de  certi fi cation  
i ndépendants.  

6)  Tous  l es  u ti l i sateurs  doi ven t s ' assurer qu ' i l s  son t  en  possess ion  de  l a  d ern ière  éd i ti on  de  cette  pub l i cation .  

7)  Aucune  responsabi l i té  ne  doi t  être  impu tée  à  l ’ I EC,  à  ses  adm in i strateurs,  employés,  auxi l i a i res  ou  mandata i res ,  
y compris  ses  experts  parti cu l i ers  et  l es  membres  de  ses  com i tés  d 'études  et  des  Com i tés  nationaux de  l ’ I EC,  
pou r tou t  préj ud ice  causé  en  cas  de  dommages  corporel s  et  matérie l s ,  ou  de  tou t  au tre  dommage de  quelque  
natu re  q ue  ce  soi t,  d i recte  ou  i nd i recte,  ou  pour supporter l es  coû ts  (y compris  l es  fra i s  de  j usti ce)  et  l es  
dépenses  décou lant  de  l a  publ i cati on  ou  de  l 'u ti l i sati on  de  cette  Publ i cati on  de  l ’ I EC  ou  de  tou te  au tre  
Publ i cation  de  l ’ I EC,  ou  au  créd i t  qu i  l u i  est  accordé.  

8)  L 'attenti on  est  atti rée  su r l es  références  normatives  ci tées  dans  cette  publ i cati on .  L 'u ti l i sation  de  publ i cati ons  
référencées  est  obl i gatoi re  pou r une  appl i cati on  correcte  de  l a  présente  publ i cati on .  

9)  L ’atten tion  est  atti rée  su r l e  fa i t  q ue  certai ns  des  é l éments  de  l a  présente  Publ i cati on  de  l ’ I EC peuvent  fai re  
l ’ obj et  de  d roi ts  de  brevet.  L ’ I EC ne  saurai t  être  tenue  pour responsable  de  ne  pas  avoi r i d en ti fi é  d e  tel s  d roi ts  
de  brevets  et  de  ne  pas  avoi r s i gna lé  l eu r exi stence.  

La  Norme in ternationale  I EC  61 1 25  a  été  établ i e  par l e  com i té  d 'études  1 0  de  l ’ I EC:  F l u i des  
pour appl ications  é lectrotechn iques.  

Cette  deuxième éd i tion  annu le  et remplace  l a  prem ière  éd i ti on  parue  en  1 992  et  
l ’Amendement 1 :  2004.  Cette  éd i ti on  consti tue  une  révis ion  techn ique.  

Cette  éd i tion  i nclu t  l es  mod i fications  techn iques  majeures  su ivan tes  par rapport à  l ' éd i tion  
précédente:  

a)  mod i fication  du  ti tre  afi n  d ’ i nclure  les  isolan ts  l i qu ides  d i fférents  des  hu i l es  m inéra les  
isolantes  (hyd rocarbures);  

b)  appl ication  de  l a  méthode aux isolants  l i qu ides  te l s  que  l i vrés;  
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c)  l ’ ancienne  méthode  C  est  dorénavant l a  méthode normative  pri ncipa le ;  

d )  actual isation  des  données  de  fi dél i té  de  la  méthode normative  principale  concernan t l e  
facteur de  d iss ipation ;  

e)  suppress ion  de  l ’ ancienne  méthode A;  

f)  transfert de  l ’ancienne  méthode B  dans  l ’Annexe B;  

g )  une  nouvel l e  méthode  d 'évaluation  de  l a  s tabi l i té  à  l ’ oxydation  therm ique  des  esters  est 
proposée  dans  l ’Annexe C.  

Le  texte  de  cette  norme est i ssu  des  documents  su ivants:  

FDIS  Rapport  de  vote  

1 0/1 047/FDIS  1 0/1 052/RVD  

 
Le  rapport de  vote  i nd iqué  dans  l e  tab leau  ci -dessus  donne  tou te  in formation  sur l e  vote  
ayan t abouti  à  l 'approbation  de  cette  Norme in ternationale.  

Ce  document a  été  réd igé  se lon  l es  D i recti ves  I SO/IEC,  Partie  2 .  

Le  com i té  a  décidé  que  le  con tenu  de  ce  document ne  sera  pas  mod i fié  avan t  la  date  de  
stabi l i té  i nd iquée  sur le  s i te  web  de  l ’ I EC  sous  "h ttp: //webstore. iec.ch "  dans  l es  données  
re lati ves  à  l a  publ ication  recherchée.  À cette  date,  l e  document sera   

•  recondu i t,  

•  supprimé,  

•  remplacé  par une  éd i ti on  révisée,  ou  

•  amendé.  

 

IMPORTANT – Le  logo  "colour i nside"  qu i  se  trouve sur la  page de  couverture  de  cette  
publ ication  ind ique  qu 'el le  contient  des  cou leurs  qu i  sont  considérées  comme uti l es  à  
une  bonne  compréhension  de  son  contenu .  Les  u ti l i sateurs  devraient,  par conséquent,  
imprimer cette  publ ication  en  u ti l i sant une  imprimante  cou leur.  
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ISOLANTS LIQUIDES – MÉTHODES D’ESSAI  DE  LA STABILITÉ  
A L’OXYDATION  

 
Méthode  d ’essai  pour évaluer la  stabi l i té  à  l ’oxydation  des  i solants  

l iquides  tels  que l ivrés  
 
 
 

1  Domaine d ’appl ication  

Le  présent  document spéci fi e  une  méthode d ’essai  permettan t  d ’évaluer dans  des  cond i tions  
accélérées  l a  stabi l i té  à  l ’oxydation  des  isolan ts  l i qu ides  te ls  que  l i vrés,  q ue  des  add i ti fs  
an tioxydan ts  soient  présen ts  ou  non .  La  durée  de  l ’ essai  peut  d i fférer se lon  l es  types  
d ’ isolan ts  l i qu ides,  et  e l l e  est défin ie  dans  l es  normes  correspondantes  (par exemple,  dans  
l ’ I EC 60296,  l ’ I EC  61 099,  l ’ I EC  62770) .  La  méthode  peut  être  u ti l i sée  pour mesurer la  période  
d ’ i nduction ,  l ’essai  se  poursu ivant j usqu ’à  ce  que  l ’ acid i té  volati l e  dépasse  s ign i ficati vement 
0, 1 0  mg  KOH/g  dans  l e  cas  des  hu i les  m inérales.  Cette  valeur peu t être  nettement p lus  
é levée dans  l e  cas  des  esters  l i qu ides.  

L ’échanti l l on  d ’ isolant l i qu ide,  dans  l equel  barbote  un  fl ux  d ’a i r à  un  débi t  constant,  est  
main tenu  à  1 20  °C  en  présence d ’ un  cata l yseur de  cu ivre  méta l l i que.  Les  mesurages  de  
l ’acid i té  volati l e,  de  l ’ acid i té  so luble,  des  boues  et du  facteur de  d iss ipation  d ié lectri que,  ou  l e  
temps  nécessai re  pour obten ir une  quanti té  d ’acides  volati l s  donnée  (période  d ’ i nduction  sous  
a i r)  permetten t d ’évaluer l e  degré  de  s tabi l i té  à  l ’ oxydation .  

L ’Annexe  B,  i n formative,  décri t une  méthode  d ’essai  qu i  permet,  par mesurage  de  l a  période  
d ’ i nduction  sous  oxygène,  d ’évaluer l a  s tabi l i té  à  l ’ oxydation  des  hu i l es  m inérales  i solantes  
i nh ibées  te l l es  que  l i vrées.  La  méthode  est destinée  un iquement à  des  fi ns  de  contrôle  qual i té.  
Les  résu l tats  obtenus  ne  fourn issen t pas  nécessai rement d ’ in formations  sur l eu rs  
performances  en  fonctionnement.  L ’échanti l l on  d ’ hu i le  dans  lequel  barbote  un  fl ux d ’oxygène  
à  débi t  constan t est main tenu  à  1 20  °C  en  présence  d ’ un  catal yseur de  cu ivre  métal l i que.  Le  
degré  de  stabi l i té  à  l ’oxydation  est  évalué  en  fonction  du  temps  nécessai re  pour que  l ’ hu i le  
atte igne  une  quanti té  déterm inée  d ’acides  volati l s  (période  d ’ i nduction  sous  oxygène).  
D ’au tres  cri tères  te ls  que  l es  acid i tés  solubles  et volati les ,  l es  boues  et l e  facteur de  
d issipation  d ié lectrique  peuvent également être  déterm inés  après  une  durée  spéci fi ée.  

L ’Annexe  C,  i n formative,  décri t  une  méthode d ’essai  desti née  à  évaluer l a  stabi l i té  à  
l ’oxydation  therm ique  des  esters  isolan ts  l iqu ides  neufs  (flacon  étanche  avec mate las  d ’a i r à  
1 50  °C  pendant 1 64  h ) .  

Des  méthodes  d ’essai  complémentai res,  par exemple  ce l l es  basées  sur l ’anal yse  
calorimétri que  d i fférentie l le  par balayage  décri tes  dans  l ’ I EC  TR 62036,  peuven t également 
être  u ti l i sées  comme test de  dépistage,  mais  el l es  ne  font  tou tefois  pas  partie  du  domaine  
d ’appl ication  du  présent  document.  

2  Références  normatives  

Les  documents  su ivants  ci tés  dans  le  texte  consti tuen t,  pour tou t ou  partie  de  leur con tenu ,  
des  exigences  du  présent document.  Pour l es  références  datées,  seu le  l 'éd i tion  ci tée  
s 'appl i que.  Pour l es  références  non  datées,  l a  dern ière  éd i tion  du  document de  référence  
s 'appl i que  (y compris  l es  éven tuels  amendements) .  

I EC 60247,  Liquides isolants – Mesure de  la  permittivité relative,  du facteur de dissipation 
diélectrique (tan δ)  et de  la  résistivité en courant continu  

I EC  62021 -2,  Liquides isolants – Détermination de l’acidité  – Partie  2:  Titrage colorimétrique  
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IEC 62021 -3,  Liquides isolants – Détermination  de l’acidité  – Partie 3:  Méthodes d’essai pour 
les huiles non  minérales isolantes  

I EC  60422: 201 3,  Huiles minérales isolantes dans les matériels électriques – Lignes 
directrices pour la  maintenance et la  surveillance  

ISO 383,  Verrerie  de laboratoire  – Assemblages coniques rodés interchangeables 

I SO 4793,  Filtres frittés de laboratoire – Échelle de porosité  – Classification et désignation  

I SO  6344-1 ,  Abrasifs appliqués – Granulométrie – Partie  1 :  Contrôle  de la  distribution 
granulométrique  

I SO  31 04,  Produits pétroliers – Liquides opaques et transparents – Détermination de la  
viscosité cinématique et calcul de la  viscosité dynamique 

ASTM  E287,  Standard specification for laboratory glass graduated burets  (d ispon ible  en  
ang lais  seu lement)  

3 Termes et défin i tions  

Pour les  besoins  du  présent document,  l es  termes  et défi n i tions  su ivan ts  s 'appl iquen t.  

L' I SO  et  l ' I EC  tiennent à  j our des  bases  de  données  term inolog iques  destinées  à  être  u ti l i sées  
en  normal isation ,  consu l tables  aux adresses  su ivantes:  

•  I EC E lectroped ia:  d ispon ib le  à  l ' adresse  h ttp: //www.electroped ia. org/  

•  I SO  On l ine  browsing  p latform :  d ispon ib le  à  l ' adresse  h ttp: //www. iso. org /obp  

3. 1   
isolant l i qu ide  neuf 
i solant l i q u ide  qu i  n ’a  n i  été  u ti l i sé  dans  des  matérie ls  é lectri ques,  n i  m is  à  l eur contact ,  ou  
au  con tact de  tou t au tre  apparei l  non  nécessai re  à  sa  fabrication ,  son  stockage ou  son  
transport  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  Voi r également l ’ I EC 60296,  l ’ I EC 61 099  et  l ’ I EC 62770.  

3.2   
i solant l i qu ide  recyclé  
i solant  l i q u ide  précédemment u ti l i sé  dans  des  matérie ls  é l ectri ques  et  qu i  a  fa i t  l ’ objet d ’un  
reraffinage  ou  d ’ une  régénération  hors  s i te  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  Tout  mélange  d ’ hu i l es  neuves  et  recyclées  doi t  être  considéré  comme recyclé.  

3.3   
stabi l i té  à  l ’oxydation  
apti tude  d 'un  isolant  l i q u ide  à  rés ister à  l ’ oxydation  sous  contrain te  therm ique  et en  présence 
d ’oxygène et d ’un  catal yseur de  cu ivre  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  La  s tabi l i té  à  l ’ oxydati on  fou rn i t  des  i n formations  générales  sur l a  s tab i l i té  d e  l ’ i sol ant  l i qu i de  
dans  des  cond i ti ons  de  fonctionnement avec des  matérie l s  é l ectri ques.  La  propri été  est  défi n i e  comme l a  
rés i stance  à  l a  formation  de  composés  acides,  de  boues  et  de  composés  qu i  i n fl uencent l e  facteu r de  d i ss ipati on  
d ié l ectri q ue  (FDD)  dans  des  cond i ti ons  données.  Les  d u rées  d ’essai  app l i cabl es  aux i so lan ts  l i qu i des  sont  d écri tes  
dans  l es  normes  correspondan tes.  
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3.4   
période  d ’ induction  sous  ai r 
représentation  g raph ique  de  la  vi tesse  d ’oxydation  sur toute  l a  période  qu i  peu t être  obtenue  
par un  ti trage  quotid ien  de  l ’ acid i té  volati l e  (ou  à  un  au tre  i n terval le  de  temps  approprié)  et  l e  
traçage  des  résu l tats  cumu lés  en  fonction  du  temps  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  La  période  d ’ i nduction  sous  a i r est  déterm inée  par l e  re levé  du  temps  correspondant à  0 , 1 0  mg  
KOH/g  d ’aci d i té  vol ati l e  d ans  l e  cas  de  l ’ hu i l e  m inéral e.  I l  est  nécessai re  d ’établ i r une  val eur p l us  é l evée  dans  l e  
cas  des  esters  l i qu ides.  

3.5   
acid i té  volati le  
mesurage de  la  quan ti té  de  produ i ts  d ’oxydation  recuei l l i s  dans  la  phase  aqueuse  du  tube  
d ’absorption  

3.6   
acid i té  soluble  
acid i té  (valeur de  neu tral isation)  d ’une  hu i le  consti tuan t une  mesure  des  produ i ts  de  
dégradation  acides  dans  l ’ i solan t l i qu ide  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  L ’ acid i té  d ’ u ne  hu i l e  oxydée  est  due  à  l a  formation  de  produ i ts  d ’oxydati on  acides.  Les  acides  et  
d ’ au tres  produ i ts  d ’oxydati on ,  associés  à  l ’ eau  et  à  des  con tam inants  sol i des,  affectent  l es  propri étés  d iél ectri q ues  
et  au tres  propriétés  de  l ’ hu i l e.  Les  acides  i n fl uent  su r l a  dég radati on  des  matéri aux cel l u l os iques  et  peuvent 
égal ement  être  à  l ’ ori g i ne  de  l a  corrosi on  des  parti es  métal l i q ues  d ’ un  transformateu r.  

3.7   
acid i té  totale  
somme de  l ’ acid i té  volati l e  et  de  l ’ acid i té  soluble  

3.8   
boues  
produ i t  pol ymérisé  de  l a  dégradation  de  matériaux i so lan ts,  so l i des  et  l i q u ides  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  Les  boues  son t sol ubles  dans  l ’ h u i l e  j usqu ’à  une  certaine  l im i te,  se lon  l es  caractéri sti ques  de  
sol ubi l i té  de  l ’ hu i l e  et  l a  températu re.  

3.9   
facteur de  d issipation  d iélectrique  
FDD  
mesure  des  pertes  d iélectri ques  dans  l ’ hu i l e  

Note  1  à  l ’ arti cl e:  Des  val eu rs  FDD  é levées  peuvent  i nd i quer une  contam inati on  de  l ’ h u i l e  par des  contam inants  
pola i res  ou  u ne  mauvaise  qual i té  de  raffi nage.  

Note  2  à  l ’ arti cl e:  Le  FDD doi t  être  mesuré  à  une  température  de  90  °C,  conformément  à  l ’ I EC  60247.  

4 Apparei l lage  

4.1  Principe général  de  l a  méthode  

L’échanti l l on  de  l i qu ide  à  soumettre  à  l ’ essai ,  dans  lequel  barbote  un  fl ux d ’ai r,  est  main tenu  à  
1 20  °C  pendant une  période  donnée  en  présence  de  cu ivre  métal l i que.  La  rés istance  à  
l ’oxydation  est  dédu i te  de  l a  quan ti té  tota le  de  boues,  de  l ’acid i té  tota le  et du  facteur de  
d issipation  d ié lectrique  mesurés,  ou  du  temps  nécessai re  pour obten i r une  quanti té  d ’acides  
volati l s  donnée  (période  d ’ i nduction  sous  a i r) .  

4.2  Matériel  

4. 2. 1  Dispositi f de  chauffage  

Un  contrôle  s trict de  la  température  est particu l ièrement importan t pour pouvoir obten i r des  
mesures  exactes  de  s tabi l i té  à  l ’ oxydation .  Un  b loc chauffan t en  a l l iage  d ’a l um in ium  ou  un  
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ba in  d ’hu i le ,  con trôlés  par thermostat,  peuvent être  u ti l i sés  pour main ten i r l e  nombre  souhai té  
de  tubes  d ’essai  d ’oxydation  con tenant l ’ i solan t l i qu ide  à  l a  température  exigée  de  
1 20  °C  ±  0 , 5  °C  (voir l es  F igure  1  et  F i gure  3  en  exemples) .  Cette  température  doi t  être  l ue  
sur un  thermomètre  (voi r l ’Annexe A)  p lacé  dans  un  tube  d ’oxydation  à  moins  de  5  mm  du  
fond ;  ce  tube  d ’oxydation  doi t  être  rempl i  d ’ isolan t l i qu ide  j usqu ’à  l a  l igne  d ’ immersion  du  
thermomètre,  pu is  p lacé  dans  l e  d ispos i ti f de  chauffage.  

La  température  de  l a  paroi  extérieure  du  capot d ’ i solation  therm ique  doi t être  maintenue  à  
60  °C  ±  5  °C.  Cette  température  est mesurée  à  l ’ a ide  d ’ un  thermomètre  p lacé  dans  l a  cavi té  
d ’un  bloc en  a l um in ium  (voi r la  F igure  2).  Les  surfaces  de  ce  b loc au tres  que  ce l le  en  con tact  
avec la  paroi  extéri eure  du  d ispos i ti f de  chauffage  sont protégées  par une  i solation  therm ique  
appropriée  d ’ une  épaisseur nom inale  de  4  mm .  Les  caractéristi ques  therm iques  de  cette  
isolation  doivent  être  te l les  qu ’e l les  permettent  d ’atte indre  les  températures  spéci fi ées.  I l  
convient  de  p lacer ce  b loc auss i  près  que  poss ible  des  trous  et  à  l ' i n térieu r de  l ’a i re  du  capot  
supérieur recouvrant l e  d ispos i ti f de  chauffage.  

En  u ti l i san t un  b loc chauffant en  a lum in ium ,  l es  tubes  d ’oxydation  sont i nsérés  dans  l es  trous  
à  une  profondeur hors  tout de  1 50  mm .  La  profondeur des  trous  dans  la  partie  chauffante  du  
b loc doi t être  au  moins  de  1 25  mm  et  de  peti ts  col l i ers  en  a l l i age  d ’a lum in ium ,  traversant  l e  
couvercle  isolan t et en touran t chaque tube  d ’oxydation ,  assurent l e  chauffage  du  tube  sur une  
hau teur de  1 50  mm.  

Dans  l e  cas  des  bains  d ’hu i le,  l es  tubes  d ’oxydation  doiven t être  immergés  dans  l ’ hu i le  à  une  
profondeur de  1 37  mm.  La  profondeur hors  tout dans  l e  bain  est de  1 50  mm  (voir l a  F igure  3) .  

Pour les  deux types  de  d ispos i ti fs  de  chauffage,  l a  hau teur des  tubes  d ’oxydation  au -dessus  
de  la  paroi  extérieure  doi t  ê tre  de  60  mm  et l e  d iamètre  des  trous  doi t  permettre  s implement 
l ’ i n troduction  des  tubes  spéci fiés .  Un  j o in t  torique  d 'un  d iamètre  i n térieur de  25  mm  peut,  en  
cas  de  j eu ,  être  p lacé  au tour du  tube  et appuyé  con tre  l e  capot d ’ i solation  therm ique  ou  
i n trodu i t  dans  l ’ espace annu lai re  existant  en tre  le  tube  et le  capot.  I l  convien t que  le  d isposi ti f 
de  chauffage  comporte  des  supports  destinés  à  main ten ir l es  tubes  d ’absorption .  

Le  d ispos i ti f de  chauffage  doi t être  u ti l i sé  à  l ’abri  de  la  l um ière  du  j our et des  courants  d ’a i r.  

NOTE  Lorsque  des  bains  d ’ hu i l e  sont  u ti l i sés,  i l  peu t  être  prudent,  pou r des  ra i sons  de  sécuri té,  d e  l es  p l acer 
sous  une  hotte.  

4.2.2  Récipients  d ’essai  

Tubes  à  essai  en  verre  neu tre  ou  borosi l icaté  présen tant un  col  rodé  24/29  (voi r l ’ I SO  383),  
ayan t l es  d imensions  su ivan tes  en  mm :  

– l ongueur tota le   21 0  ±  2  

– d iamètre  extérieur  26  ±  0 , 5  

– épaisseur de  paroi   1 , 4  ±  0 , 2  

– hau teur de  l a  tête   28  ±  2  

– tube  d ’arri vée  d ’a i r:  

•  d iamètre  extérieur  5 , 0  ±  0 , 4  

•  épa isseur de  paroi   0 , 8  ±  0 , 1  

Le  tube  à  essai  est équ ipé  d 'une  tête  de  type  Drechsel  à  l aquel l e  est fixé  le  tube  d ’arrivée  
d ’a i r qu i  se  prolonge  à  moins  de  2 , 5  mm  ±  0 , 5  mm  du  fond  du  tube  à  essai  et  dont l ’ extrém ité  
est  ta i l l ée  en  b iseau  su ivan t un  ang le  de  60°  par rapport à  l ’ axe  horizon ta l  (voir l a  F igure  4).  

4.2.3  Tubes  d ’absorption   

Ces  tubes  sont i denti ques  aux récipients  d ’essai  et  l a  d is tance  en tre  l es  axes  des  deux tubes  
doi t être  de  1 50  mm  ±  50  mm  (voir l a  F igure  4  et  l a  F i gure  5).  I l  convient  que  l es  connexions  
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en tre  les  tubes  d ’essai  et  l es  tubes  d ’absorption  soient auss i  courtes  que  poss ib le.  I l  s ’ ag i t  de  
tubes  en  verre  raccordés  aux tubes  par des  manchons  courts  et  fl exib les.  Des  manchons  en  
caou tchouc de  s i l icone  son t appropriés  à  cet usage.  La  surface  exposée du  caoutchouc de  
s i l i cone  doi t  tou tefois  être  rédu i te  l e  p lus  poss ible  afin  d ’évi ter que  le  matériau  n ’absorbe  l es  
acides.  Les  tubes  d ’absorption  son t mon tés  à  l ’ extérieur du  d ispos i ti f de  chauffage.  

4.2.4  Creusets  fi l trants  

Creusets  du  type  Gooch  avec plaque  en  verre  fri tté  de  porosi té  4  et d ’échel le  de  dés ignation  
P  1 6  conformément à  l ’ I SO 4793  et  d 'une  capaci té  de  35  m l  par exemple.  

NOTE  En  variante,  des  membranes  fi l tran tes  en  po lymère  peuvent être  u ti l i sées  sous  réserve  qu ’e l l es  soien t  
compatib les  avec l ' i solan t  l i q u i de  et  l es  sol van ts .  Des  membranes  appropriées  se  composent  d ’ u n  mélange  
d ’esters  cel l u l os i ques  (n i trate  de  cel l u l ose  +  acétate  de  cel l u l ose)  présentan t l es  caractéri sti ques  su i vantes:  

porosi té:  8  µm ;  

épaisseur:  1 50  µm ;  

températu re  d ’ u ti l i sati on :  1 20  °C  en  s téri l i sateur et  75  °C  en  fi l tration  con ti nue.  

La  fi l tration  est  amél iorée  en  imprégnant l a  membrane  avec un  agen t mou i l l an t  appropri é  (par exemple:  éthoxylate  
d ’octyl e).  

4.2.5  Récipients  en  porcelaine  

Creusets  en  porcela ine  ayan t une  capaci té  de  50  m l .  

NOTE  En  variante,  d es  nacel l es  en  feu i l l e  d ’ a l um in ium  de  même capaci té  peuvent  être  u ti l i sées.  

4.2.6  Débitmètre  

Un  débi tmètre  à  bu l l es  de  savon ,  un  débi tmètre  à  tube  capi l l ai re  éta lonné  ou  un  d ispos i ti f 
é lectron ique  peuvent être  u ti l i sés  pour l a  mesure  du  débi t  de  gaz.  

4.2.7  Chronomètre  

Pour l a  mesure  du  débi t  de  gaz à  l ’ a ide  d 'un  débi tmètre  à  bu l l es  de  savon .  Subd ivis ions  de  l a  
graduation :  0 , 2  s .  

4.2.8  Al imentation  en  gaz  

Le  contrôle  et l e  main tien  d ’un  débi t  de  gaz constant,  a ins i  que  l ’ u ti l i sation  systématique  d ’ un  
gaz de  haute  qual i té,  son t particu l ièrement importan ts  pour l ’ exacti tude  des  résu l tats  obtenus.  
Pour ce  fa i re,  appl i q uer l e  mode  opératoire  su ivant:  l e  gaz (oxygène  ou  a i r selon  l a  méthode)  
provenant d ’ une  boute i l l e  ou  d ’une  canal isation  de  gaz comprimé,  est séché  par passage  
dans  un  fl acon  l aveur con tenant  de  l ’ acide  su l furi que  concen tré,  pu is  dans  une  tour de  
séchage  rempl ie  de  couches  al ternées  de  l a ine  de  verre  et de  chaux sodée.  

En  varian te,  des  tubes  de  séchage ou  un  puri fi cateur de  gaz du  commerce peuvent être  
u ti l i sés.  

Le gaz sec est i n trodu i t  dans  l e  tube  d ’oxydation  au  moyen  d ’ un  système de  régu lation  qu i  
doi t  être  adapté  au  débi t  de  gaz spéci fi é.  Ce  système  peut cons ister en  une  tubu lure,  re l i ée  
au  d ispos i ti f de  pu ri fication  de  gaz,  et percée  d ’ un  certa in  nombre  d ’ori fices,  équ ipé  chacun  
d ’une  vanne  à  poin teau  de  rég lage  fi n  a l imentant en  gaz un  un ique  tube  d ’oxydation .  

La  mesure  du  débi t de  gaz peu t être  effectuée  a isément à  l ’ a ide  d ’ un  débi tmètre  (voir 4 . 2 . 6) .  
Dans  ce  cas,  i l  convien t  que  l a  d i fférence de  n i veau  du  l i qu ide  en tre  les  deux branches  du  
débi tmètre  soi t  su ffisamment g rande  pour s ’assurer d ’ une  sens ib i l i té  de  mesure  appropriée  
sur l ’ ensemble  des  débi ts  de  gaz.  
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Tout système reconnu  d ’ une  efficaci té  supérieure  ou  égale  peut  être  u ti l i sé.  

NOTE  Un  détendeu r à  d oubl e  déten te,  a i ns i  q u 'un  récipi ent  de  compensation  de  pression ,  peuvent  être  u ti l es  
pou r a j uster l a  press ion  d u  gaz  avec l ’ exacti tude  exigée.  

4.2.9  Balance de  précision  

Précis ion  de  l ecture  0, 1  mg.  

4.2. 1 0  Burette  

Volume de  1 0  m l  avec des  graduations  de  0, 01  m l  de  classe  A se lon  l ’ASTM  E287.  

4.2. 1 1  Pipette  j augée  

Volume de  25  m l  de  classe  A se lon  l ’ASTM  E287.  

4.2. 1 2  Fiole  j augée  

Volume de  500  m l  de  cl asse  A se lon  l ’ASTM  E287.  

4.2. 1 3  Éprouvette  graduée  

Volume de  1 00  m l  de  cl asse  A se lon  l ’ASTM  E287.  

4.2. 1 4  Thermomètre  

Thermomètre  conforme aux exigences  ind iquées  dans  l ’Annexe  A.  

4.2. 1 5  Fiole  de  type Erlenmeyer 

Fiole  de  type  Erlenmeyer,  d ’un  volume de  500  m l ,  à  bouchon  rodé.  

4.3  Réacti fs  

4.3. 1  Heptane  normal  

Du  n -heptane  de  qual i té  anal yti que  doi t  être  u ti l i sé.  

4.3.2  Ind icateur au  bleu  alcal in  6B  – conformément à  l ’ IEC  62021 -2  

I nd icateur connu  également sous  l ’ ind ice  ch im ique  42765.  

4.3.3  Ind icateur à  la  phénolphtaléine  

1  g  de  phénolphtalé ine  dans  1 00  m l  d ’éthanol  azéotropique  (envi ron  5  %  d ’eau).  En  varian te,  
de  l ’ i sopropanol  contenant  5  %  d ’eau  peut être  u ti l i sé.  

NOTE  La  décolorati on  de  l a  phénol ph tal é ine  est  p l u tôt  rapi de  l orsque  cel l e-ci  est  exposée  à  une  l um ière  d i recte  
forte.  S i  une  colorati on  l égère  est  observée,  i l  est  suggéré  d ’ a jou ter quelques  gouttes  suppl émentai res  d ’ i n d i cateur.  

4.3.4  Hydroxyde de  potassium  – conformément à  l ’ IEC  62021 -2  

Solu tion  a lcool i que  à  0 , 05  mol /l .  

4.3.5  Gaz oxydant  

Air syn théti que  ou  a i r i ssu  d ’une  condu i te  d ’a i r comprimé,  exempt d ’ hydrocarbures.  
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4.3.6  Acétone  

De l ’ acétone  de  qual i té  anal yti que  doi t être  u ti l i sée.  

4.4  Nettoyage des  récipients  d ’essai  

Les  tubes  à  essai  et l es  tubes  d ’absorption  doivent  être  nettoyés  ch im iquement.  Laver 
success ivement avec de  l 'acétone,  pu is  de  l ’ eau  d i sti l l ée  ou  dés ion isée.  

Égoutter et immerger ensu i te  pendant au  m in imum  1 6  h  dans  de  l ’acide  su l furique  concentré  
(concentration  en tre  95  %  et 97  %).  Égou tter et é l im iner complètement l ’ acide,  d ’abord  à  l ’ eau  
du  robinet,  ensu i te  à  l ’ eau  d isti l l ée  ou  désion isée.  Sécher les  tubes  dans  une  étuve  
atmosphérique  à  1 05  °C  pendant  au  moins  3  h ,  pu is  l a isser refroid i r j usqu ’à  l a  température  
ambian te,  dans  un  dessiccateur ou  une  armoire  sèche  dans  lesquels  les  tubes  sont  
conservés  prêts  à  l ’emploi .  D ’autres  méthodes  de  nettoyage  assurant l a  même propreté  
peuvent être  u ti l i sées.  

4.5  Catalyseur 

Le  cu ivre  métal l ique  u ti l i sé  comme cata l yseur d ’oxydati on  est  consti tué  d ’ un  fi l  de  cu ivre  
é lectrol ytique  recu i t dont  l e  d iamètre  est compris  entre  1  mm  et 2  mm  (d ’une  l ongueur te l l e  
que  l a  surface  soi t de  28, 6  cm2  ±  0 , 3  cm 2) .  U ne  préparation  correcte  de  l a  su rface  du  cu ivre  
selon  l e  mode opératoi re  su ivan t est particu l ièrement importante  pour l ’ exacti tude  des  
résu l tats  obtenus:  

– Imméd iatement avan t usage,  l a  l ongueur nécessaire  de  fi l  de  cu ivre  est  pol ie  à  l ’ a i de  
d 'une  to i le  abrasive  au  carbure  de  s i l icium  de  qual i té  P220  ( I SO 6344-1 ).  Toutes  l es  
traces  d 'abras i f son t  é l im inées  à  l ’a i de  d ’ un  papier fi l tre  qu i  ne  pe luche  pas,  pu is  d ’un  
ch i ffon  sec non  pelucheux.  

– Enrou ler l e  fi l  en  une  sp ira le,  approximativement,  d ’un  d iamètre  extérieur de  2  cm  et d ’une  
l ongueur de  5  cm .  

– La  spi ra le  est so igneusement nettoyée  en  l a  trempan t dans  de  l ’ heptane  normal ,  pu is  
séchée  à  l ’ a i r et  imméd iatement i n trodu i te  dans  l e  récip ient d ’essai .  

La  sp i ra le  a ins i  préparée  doi t être  man ipu lée  un iquement à  l ’ a ide  de  p inces  afin  d 'évi ter tou te  
sou i l l u re.  Le  fi l  de  cu ivre  ne  doi t pas  être  réuti l i sé.  

4.6  Cond i tionnement de  l ’ échanti l lon  d ' i solant l iqu ide  

Le  l i qu ide  à  soumettre  à  l ’ essai  do i t  être  fi l tré  au  moyen  d ’ un  fi l tre  en  verre  fri tté  (échel le  de  
porosi té  4  et de  dés ignation  P1 6  conformément à  l ’ I SO  4793)  préalablement séché  (1  h  à  
1 05  °C)  ou  sur des  membranes  fi l tran tes  de  8  µm  afi n  d ’é l im iner toutes  traces  de  séd iments,  
de  fibres  et  d ’eau  en  excès.  I l  convien t d ’é l im iner l es  25  prem iers  m i l l i l i tres  du  fi l trat.  

4.7  Préparation  de  l ’essai  

Rég ler le  d isposi ti f de  chauffage  afi n  de  main ten i r l ’ i solan t l i qu ide  dans  tous  l es  tubes  
d ’oxydation  à  l a  température  exigée  de  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  ( thermomètre  conforme aux 
exigences  ind iquées  dans  l ’Annexe  A) .  

Peser 25  g  ±  0 , 1  g  d ’ i solan t l i qu ide  dans  chacun  des  trois  tubes  d ’oxydation  et  i nsérer l a  
sp i ra le  de  catal yseur préparée  précédemment comme décri t en  4 . 5 .  Au  moins  tro is  tubes  
d ’oxydation  son t nécessai res  pour pouvoi r mesurer l e  FDD  (deux tubes  m in imum)  et l ’ i nd ice  
d ’acide  des  boues/hu i les  (un  tube).  I nsérer l a  tête  de  type  Drechsel  et p lacer le  tube  dans  
le  d i sposi ti f de  chauffage  en  u ti l i san t s i  nécessai re  un  j o in t tori que  en  caou tchouc pour 
obstruer l ’ espace  en tre  l e  tube  et  l e  capot d ’ i solati on  therm ique.  

Verser 25  m l  d ’eau  d isti l l ée  dans  un  tube  d ’absorption .  I nsérer la  tête  de  type  Drechsel  
et  l a  raccorder au  tube  d ’oxydation  correspondant (voi r l a  F igu re  4).  
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Rég ler l e  débi t  d ’ a i r de  man ière  à  fa i re  ci rcu ler 0 , 1 50  l /h  ±  0 , 01 5  l /h ,  véri fi é  à  l ’ a i de  d u  
débi tmètre  (voi r 4 . 2 . 6)  raccordé  à  l a  sorti e  du  tube  d ’absorption  (voi r l a  F igure  5).  

Oxyder l ’ i so lan t l i qu ide  tou t en  main tenant sa  température  à  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  et  u n  
débi t  d ’ a i r de  0 , 1 50  l /h  ±  0 , 01 5  l /h .  

Véri fi er quotid iennement l e  débi t  d ’a i r et  l a  température.  

4.8  Mesures  réal isées  sur l ’ isolant l i qu ide  oxydé  

4.8. 1  Formation  de  boues  

Les  boues  doiven t être  précipi tées  en  su i van t ri goureusement l e  mode  opératoi re  
décri t  ci -dessous.  

L ’échanti l l on  de  25  g  d ’ i solan t l i qu i de  arti fi cie l l ement vie i l l i  est  l a i ssé  à  refroid i r dans  
l ’ obscuri té  pendant 1  h ,  pu i s  est  versé  dans  une  fi o l e  de  type  Erlenmeyer.  

U ti l i ser,  par fractions  successives,  300  m l  d ’ heptane  normal  pour recuei l l i r,  par 
ri nçage,  l ’ i solan t l i qu i de  adhéran t au  tube  à  essai ,  à  l a  spi ra le  de  cu ivre  et  au  tube  
d ’arri vée  de  gaz.  Ajou ter ensu i te  l a  tota l i té  du  volume  de  ri nçage  à  l ’ i so lan t l i qu ide  
con tenu  d ans  l a  fi o le .  

Le  mélange  est  ensu i te  l a issé  à  reposer dans  l 'obscuri té  pendant  24  h ,  à  une  température  de  
20  °C  ±  5  °C,  avan t de  l e  fi l trer sur un  creuset fi l tran t (ou  une  membrane fi l trante)  
préalablement séché(e)  j usqu ’à  ce  que  sa  masse  soi t  constante.  

Au  débu t de  l ’ opération  de  fi l tration ,  i l  convient d ’appl iquer un iquement une  fa ib le  dépressi on  
pour évi ter que  l es  boues  ne  passent à  travers  l e  fi l tre.  I l  convien t de  fi l trer une  seconde  fo is  
l es  fi l trats  troubles.  

Toutes  l es  traces  d ’ i solant l i q u ide  doivent  être  é l im inées  par des  lavages  répétés  des  boues  à  
l ’ heptane  normal .  Le  volume tota l  d ’ heptane  normal  u ti l i sé  pour le  lavage  des  boues  doi t ê tre  
de  1 50  m l .  Le  fi l tre  con tenant les  boues  est  séché  à  1 05  °C  j usqu ’à  ce  que  sa  masse  soi t  
constan te.  

Les  boues  adhérant  au  catal yseur,  au  tube  à  essai  et au  tube  d ’arrivée  de  gaz son t  
transférées  en  l es  d issolvan t par de  peti tes  quan ti tés  d ’acétone  (30  m l  au  tota l )  dans  un  
récipient en  porcelaine  taré  (ou  dans  une  nacel l e  en  feu i l l e  d ’a lum in ium  tarée).  Sécher 
ensu i te  l es  boues  par évaporation  de  l ’ acétone  à  1 05  °C,  j usqu ’à  ce  que  la  masse  soi t  
constan te.  La  masse  du  rés idu  est a j ou tée  à  cel le  des  boues  obtenues  par précipi tation  à  
l ’ heptane  normal .  

Le  volume tota l  de  boues  est exprimé en  pourcentage  de  l a  masse  i n i tia le  de  l ’ i solan t l i qu ide.  

4.8.2  Acid i té  soluble  (AS)  

La  solu tion  d ’ heptane  obtenue  après  fi l tration  des  boues  est  recuei l l ie  dans  une  fiole  j augée  
de  500  m l ,  complétée  j usqu 'au  repère  avec de  l ’ heptane  normal .  L ’ i nd ice  de  neu tral isation  est  
mesuré  en  trip le  sur des  pré lèvements  de  1 00  m l  de  la  solu tion  d ’heptane  de  l ’ i solan t l i qu ide.  

Cette  déterm ination  s ’effectue  sur ces  prélèvements  de  1 00  m l  de  la  so lu tion  d ’heptane  
conformément à  l ’ I EC  62021 -2.  

Calcu ler (Formu le  1 )  l ’ acid i té  solub le  (AS) ,  en  m i l l i g rammes  d ’hydroxyde  de  potass ium  par 
gramme d ' isolant l i qu ide  (mg  KOH/g),  comme su i t:  
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G

VVM
AS

5)(1,56 12 ×−××
=  (1 )  

où :  

M  est  l a  molari té  de  l a  solu tion  a lcool i que  d ’ hydroxyde de  potassium ;  

V2  est  l e  volume en  m l  de  la  so lu tion  alcool ique  d ’hyd roxyde  de  potass ium  nécessaire  pour l e  
ti trage  de  l a  so lu tion  d ’ heptane  normal  d ' isolant  l i qu ide;  

V1  est  l e  volume en  m l  de  la  so lu tion  alcool ique  d ’hyd roxyde  de  potass ium  nécessaire  pour l e  
ti trage  de  1 00  m l  d ’heptane  normal  à  l ’ a ide  de  l a  so lu tion  i nd icatrice  au  b leu  a lcal in  6B  
conformément à  l ’ I EC  62021 -2;  

G   est  l a  masse  d ’ i solant  l i q u ide,  en  grammes.  

NOTE  La  méthode  potenti ométri que  de  déterm inati on  de  l ’ acid i té  sol ubl e  ( I EC  62021 -1 )  peu t  être  u ti l i sée  en  
varian te  s ’ i l  est  avéré  q u ’el l e  produ i t  l e  même résu l tat.  

4.8.3  Acid i té  volati l e  (AV)  

L'acid i té  volati l e  est l a  mesure  de  la  quan ti té  de  produ i ts  d ’oxydation  recuei l l i s  dans  l e  tube  
d ’absorption .  Les  mesurages  son t effectués  à  la  fi n  de  la  durée  d ’essai  par neu tra l isation  des  
acides  par ti trage  à  l ’a ide  de  l a  so lu tion  a lcool i que  d ’hyd roxyde  de  potassium  0, 05  mol /l  en  
u ti l i san t l a  phénolphtalé ine  comme i nd icateur.  

Le  ti trage  est  déterm iné  comme su i t:  

– déconnecter l e  tube  d ’absorption ;  

– ti trer l ’acid i té  volati le  d i rectement dans  le  tube  d ’absorption  à  l ’ a i de  de  la  solu tion  
a lcool ique  d ’ hydroxyde  de  potass ium  0, 05  M ,  en  u ti l i san t quelques  gou ttes  de  l a  solu tion  
i nd icatrice  de  phénolphtaléine;  

– l ’acid i té  volati le  (AV)  est ca lcu lée  (Formu le  2)  en  m i l l i grammes d ’hyd roxyde de  potass ium  
par gramme d ' isolant  l i qu ide,  comme su i t:  

 
G

VM
AV

××
=

1,56
 (2)  

où :  

M est  l a  molari té  de  la  so lu tion  a lcool ique  d ’ hydroxyde de  potassium ;  

V est l e  volume en  m l  de  l a  so lu tion  a lcool i que  d ’hydroxyde  de  potassium  u ti l i sé  pour l e  
ti trage;  

G  est  l a  masse  d ’hu i l e,  en  grammes.  

4.8.4  Acid i té  totale  (AT)  

L’acid i té  tota le,  en  m i l l i g rammes d ’hydroxyde  de  potassium  par g ramme d ’ i solant  l iq u ide,  es t  
ca lcu lée  comme la  somme de  l ’acid i té  volati l e  et  de  l ’ acid i té  so lub le  (Formu le  3):  

 AT=  AS +  AV (3)  

4.8.5  Facteur de  d issipation  d iélectrique (FDD)  

Mesurage  effectué  conformément à  l ’ I EC  60247  et complété  par l es  opérations  su ivantes.  

Préparer l ’ i so lant l i qu ide  oxydé  séparément comme su i t:  une  fois  l es  tubes  à  essai  reti rés  du  
bain  d ’oxydation ,  l es  fermer et l es  stocker pendant 24  h  à  température  ambian te  
(20  °C  ±  5  °C).  Au  cours  de  cette  période,  l ’échanti l l on  refroid i t  et  l es  boues  insolubles  se  
déposen t au  fond  des  tubes  à  essai .  Décanter l ’ i solant  l i qu ide  sans  l ’ ag i ter dans  un  tube  à  
essai  propre  en  s ’assuran t  de  ne  pas  en trainer les  boues  et en  vei l l an t à  ce  qu ’e l les  ne  
pénètrent pas  dans  le  tube  à  essai .  Seu ls  80  %  environ  de  l ’ i so lant l i qu ide  doivent être  
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transférés.  Les  boues  et i solants  l i qu ides  restants  demeurent dans  le  tube  à  essai  et  ne  
doivent pas  servir à  déterm iner l e  FDD.  

4.8.6  Vi tesse  d ’oxydation  sous  air 

Une représentation  g raph ique  de  l a  vi tesse  d ’oxydation  sur toute  l a  période  peut être  obtenue  
par un  ti trage  quoti d ien  de  l ’ acid i té  volati l e  (ou  à  un  au tre  i n terval le  de  temps  approprié)  et  l e  
traçage  des  résu l tats  cumu lés  en  fonction  du  temps.  

4.8.7  Période  d ’ induction  sous  air (PI  sous  ai r)  (facu l tati f)  

La période  d ’ i nduction  est déterm inée  par l e  re levé  du  temps  correspondan t à  0 , 1 0  mg  KOH/g  
d ’acid i té  volati le  dans  le  cas  de  l ’ hu i l e  m inérale.  Des  valeurs  d ’acid i té  p l us  é levées  peuven t 
être  appl i quées  et do iven t être  défin ies  dans  l e  cas  des  esters  isolants  l i qu ides.  

4.9  Rapport  

Le  rapport  doi t  i ncl ure  l es  é léments  su ivants :   

– I EC 61 1 25;  

– durée  d ’essai ;  

– acid i té  tota le  (AT),  exprimée  à  0 , 01  mg  KOH/g  près;  

– boues,  exprimées  à  0 , 01  %  près  par masse;  

– facteur de  d iss ipation  d ié lectri que,  exprimé à  0 , 001  près.  

4.1 0  Fidél i té  

4. 1 0. 1  Général i tés  

Les  valeurs  de  fidél i té  su ivantes  ont été  obtenues  avec des  hu i l es  m inérales  i so lantes  non  
i nh ibées  (voi r la  Note  en  4 . 1 0. 3)  l ors  d ’un  essai  d 'une  durée  de  1 64  h .  

4.1 0.2  Répétabi l i té  (r)  ( l imite  de  confiance  à  95  %)  

I l  convient  de  considérer l es  résu l tats  répétés  obtenus  s imu l tanément par l e  même opérateur 
comme dou teux s i  l eur d i fférence,  exprimée en  pourcen tage  de  l eur moyenne,  est supérieure  
à  l a  va leur i nd iquée  dans  l e  Tableau  1 .  

4. 1 0.3  Reproductibi l i té  (R)  ( l im i te  de  confiance  à  95  %)  

I l  convient  de  cons idérer l es  résu l tats  (voir la  Note  ci -dessous)  obtenus  par chacun  des  deux 
l aboratoi res  comme dou teux s i  l eu r d i fférence,  exprimée en  pourcentage  de  l eur moyenne,  
est  supérieure  à  l a  va leur i nd iquée  dans  l e  Tableau  1 .  

Tableau  1  – Répétabi l i té  et  reproductibi l i té  de  l ’ essai  de  stabi l i té  à  l ’oxydation  de  l ’hu i le  
minérale  non  inh ibée  tel l e  que  l ivrée pendant  une durée  de  1 64 h  à  1 20  °C  

Paramètre  du  l i qu ide  oxydé  r  (%)  R  (%)  

Acid i té  totale  1 6  52  

Boues  24  87  

Facteur de  d i ss ipation  d ié lectri que  
à  90  °C  

1 7  52  

 

NOTE  La  fi dé l i té  n ’a  pas  été  déterm inée  pour l es  hu i l es  m inéra les  i solan tes  i nh ibées.  Toutefoi s ,  l a  répétab i l i té  et  
l a  reproductib i l i té  dépendent  tou tes  deux de  l a  fi dél i té  de  l a  période  d ’ i nduction  et  de  l a  pen te  de  l a  cou rbe  de  l a  
vi tesse  d ’ oxydation .  Une  cou rbe  à  faib l e  pente  donne  u ne  fi dél i té  comparable  à  cel l e  des  hu i l es  m inéral es  
i solantes  non  i nh i bées.  
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Une  forte  pen te  peu t donner u ne  fi dél i té  i nsuffi sante  s i  l e  po i n t  d ’ i n fl exion  de  l ’ hu i l e  se  produ i t  vers  l a  fi n  de  l ’ essai .  
La  cou rbe  de  l a  vi tesse  d ’oxydation  peut  être  obtenue  par l e  tracé  de  l ’ acid i té  vo lati l e  en  fonction  du  temps,  comme 
dans  l e  cas  de  l a  péri ode  d ’ i nduction .  

Dimensions en millimètres 

 

Figure 1  – Exemple  de  bloc chauffant  à  8  trous  (4  x 2)  en  alumin ium  

Dimensions en  millimètres 

 

Figure 2  – Bloc  en  al l i age d 'alumin ium  pour l a  mesure  de  l a  température  
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Di stance  m in imale  en tre  l es  axes  de  deux tubes  ad jacents  
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Dimensions en  millimètres 

 

Figure 3  – Posi tion  du  tube  dans  l e  bain  d 'hu i le  

Dimensions en  millimètres 

 

Figure 4 – Tube d 'oxydation  ou  tube  d 'absorption  
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Dimensions en  millimètres 

 

Figure 5  – Assemblage des  tubes  d 'oxydation  et d 'absorption  
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Annexe A 
(normative)  

 
Spécifications  du  thermomètre  

Voir Tableau  A. 1 .  

Tableau  A. 1  – Spécifications  du  thermomètre  

Plage  98  °C  à  1 52  °C  

Li gne  d ’ immersion  depu is  l e  bas  1 00  mm  

Graduati ons:  

Subd i vi s ions  0, 2  °C  

Trai ts  de  marque,  tous  l es  1  °C  

I nd ications,  tous  l es  2  °C  

Erreur maximale  d ’ échel l e  0 , 3  °C  

Chambre  d ’expans ion  permettan t un  échauffement 
j usqu ’ à  

1 80  °C  

Longueur tota le  395  ±  5  mm  

Diamètre  d u  tube  6 , 0  mm  à  8 , 0  mm  

Longueur du  bu l be  1 5  mm  à  20  mm  

Diamètre  d u  bu lbe  
pas  supérieur à  cel u i  d u  
tube  

D istance  d u  bas  d u  bu lbe  à  98  °C  1 25  mm  à  1 45  mm  

Distance  maximale  de  l a  chambre  de  d i l atati on  au  
sommet 

35  mm  

 

NOTE  Les  thermomètres  numériques  ayan t u ne  résol u tion  i denti que  ou  supéri eu re  et  sati sfai sant  aux exi gences  
décri tes  au  Tableau  A. 1  peuvent être  u ti l i sés.  
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Annexe B  
(in formative)  

 
Méthode  d’évaluation  de  la  stabi l i té  à  l ’oxydation  des  isolants  l iqu ides  

inhibés  tels  que l ivrés  par mesurage de  la  période d ’ induction  
sous  oxygène  

B.1  Présentation  de la  méthode  

Cette  méthode décri t un  essai  qu i  permet d ’évaluer l a  stabi l i té  à  l ’ oxydation  des  hu i les  
m inéra les  i solan tes  i nh ibées  par mesurage de  l a  période  d ’ i nduction  sous  oxygène.  Aucune  
i n formation  suffisante  sur l a  stabi l i té  à  l ’oxydation  des  au tres  i solants  l iqu ides  u ti l i san t  l a  
période  d ’ i nduction  n ’a  été  déterm inée.  

La  méthode  est desti née  un iquement à  con trôler l a  conti nu i té  des  approvis ionnements  
d ’hu i les.  Les  résu l tats  obtenus  ne  fourn issent pas  nécessairement d ’ i n formations  sur leurs  
performances  en  fonctionnement.  L ’échan ti l l on  d ’hu i le  dans  lequel  barbote  un  fl ux d ’oxygène  
à  débi t constan t est  main tenu  à  1 20  °C  en  présence  d ’un  cata l yseur de  cu ivre  métal l i que.  

Le  degré  de  stabi l i té  à  l ’ oxydation  est évalué  en  fonction  du  temps  nécessai re  pour que  l ’ hu i l e  
atte igne  une  quanti té  déterm inée  d ’acides  volati l s .  D ’au tres  cri tères  te l s  que  les  acid i tés  
solub les  et  volati les ,  l es  boues  et  l e  facteur de  d issipation  d iélectri que  peuvent  égalemen t 
être  déterm inés  après  une  durée  spéci fi ée.  

B.2  Réacti fs  et  condi tions  d ’essai  

Voir 4 . 2  à  4 . 6 .  

Après  fi l tration  (voi r 4 . 5),  l ’ hu i l e  est oxydée dans  l es  cond i ti ons  expérimentales  su ivantes:  

– masse  d ’hu i l e:   25  g  ±  0 , 1  g  

– gaz oxydant:   oxygène,  obtenu  à  parti r de  l ’a i r l i q u ide,  pureté  m in imale  de  99,4  %  

– débi t  de  gaz:  1  l /h  ±  0 , 1  l /h  

– température:  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  

– durée  d ’essai :  non  défin ie  

– catal yseur:  l ongueur appropriée  de  fi l  de  cu ivre  pour obten ir une  su rface  de  
28, 6  cm 2  ±  0 , 3  cm 2  (voi r 4 . 5).  

Les  produ i ts  d ’oxydation  volati l s  son t absorbés  dans  une  solu tion  a lcal ino-aqueuse  contenan t 
de  la  phénolph talé ine.  

B.3  Mode opératoire  

B.3. 1  Général i tés  

L’essai  doi t ê tre  effectué  deux fois.  

B.3.2  Préparation  de  l ’ essai  

Rég ler l e  d ispos i ti f de  chauffage  afi n  de  main ten ir l ’ hu i le  dans  tous  l es  tubes  d ’oxydation  à  la  
température  exigée  de  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  (thermomètre  conforme aux exigences  i nd iquées  dans  
l ’Annexe  A).  
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Peser 25  g  ±  0 , 1  g  d ’ hu i l e  dans  l e  tube  d ’oxydation  et  i nsérer l a  spi ra le  de  cata l yseur 
préparée  précédemment comme décri t  en  4 . 5.  I n sérer l a  tête  de  type  Drechsel  et  p lacer l e  
tube  dans  le  d isposi ti f de  chauffage  en  u ti l i san t s i  nécessai re  un  j o i n t torique  en  caou tchouc 
pour obstruer l ’ espace entre  l e  tube  et l e  capot d ’ isolation  therm ique.  

Verser dans  l e  tube  d ’absorption  25  m l  de  solu tion  a lca l ine  préparée  par d i l u tion  de  50  m l  de  
l a  solu tion  a lcool i que  KOH  0 , 1  mol /l  dans  un  l i tre  d ’eau  d isti l l ée.  Aj ou ter quelques  gou ttes  de  
solu tion  i nd icatrice  de  phénolphta léine.  I nsérer l a  tête  de  type  Drechsel  et l a  raccorder au  
tube  d ’oxydation  correspondan t (voi r l a  F igure  4) .  Rég ler le  débi t  d ’oxygène  de  man ière  à  
fai re  ci rcu ler 1 , 0  l /h  ±  0 , 1  l /h ,  véri fié  à  l ’ a i de  du  d ispos i ti f approprié  raccordé  à  l a  sortie  du  
tube  d ’absorption  (voir l a  F igure  5).  

Pour l es  mesures  facu l tati ves  réa l isées  sur l ’ hu i l e  oxydée  (voi r B. 3 . 5) ,  peser 25  g  ±  0 ,  1 g  
d ’ i so lan t l i q u ide  dans  chacun  des  tro is  tubes  d ’oxydation  et  i nsérer l a  spi rale  de  cata l yseur 
préparée  précédemment comme décri t en  4. 5.  Au  moins  tro is  tubes  d ’oxydation  sont exigés  
pour pouvoi r mesurer l e  FDD  (deux tubes  m in imum)  et  l ’ i nd ice  d ’acide  des  boues/hu i l es  (un  
tube).  

B.3.3  Oxydation  

– Oxyder l ’ hu i l e  tout  en  main tenant  sa  température  à  1 20  °C  ±  0 , 5  °C  et  un  débi t  d ’oxygène  
de  1 , 0  l /h  ±  0 , 1  l /h .  

– Véri fi er quotid iennement l e  débi t  d ’oxygène et  l a  température.  

– Soumettre  l e  tube  d ’absorption  à  un  double  examen  quotid ien  (au  début et à  l a  fi n  de  la  
j ournée)  pour établ i r sa  décoloration  éventuel l e .  

Noter l ’ heure  de  constatation  de  l a  décoloration  et  i n terrompre  l ’ essai  à  cet  instan t ou ,  en  
l ’absence  de  décoloration ,  après  une  durée  de  236  h .  

S i  exigé,  déterm iner après  une  durée  spéci fiée,  les  caractéristiques  complémentai res  (boues,  
acid i tés  soluble  et volati l e,  facteur de  d issipation  d ié lectrique)  de  l ’ hu i le  oxydée  se lon  4. 8.  

NOTE  La  décolorati on  de  l a  phénol ph tal é ine  est  p l u tôt  rapi de  l orsque  cel l e-ci  est  exposée  à  une  l um ière  d i recte  
forte.  I l  est  suggéré  d ’ a jou ter quelques  gou ttes  supp lémen tai res  d ’ i nd icateur en  cas  d ’observati on  d ’ une  tei n te  
l égère.  

B.3.4  Détermination  de  l a  période d ’ induction  sous  oxygène  

Pour l es  besoins  de  cette  méthode,  l a  période  d ’ induction  sous  oxygène  est défin ie  de  
man ière  arbi tra i re  comme le  temps  nécessai re  à  l ’ i solan t l i qu ide  pour atte indre  une  acid i té  
volati l e  correspondant à  0 , 28  mg  KOH/g  d ’ hu i l e  dans  le  cas  des  hu i l es  m inérales.  Des  valeurs  
d ’acid i té  p lus  é levées  peuvent être  appl iquées  et  do ivent être  défin ies  dans  le  cas  des  esters  
isolants  l i qu ides.  

Défin i r comme période  d ’ i nduction  l a  moyenne des  temps  correspondant aux deux i nspections  
visuel les  qu i  précèdent et qu i  su ivent imméd iatement l a  décoloration  des  tubes  d ’absorption .  
I l  convien t que  la  période  entre  l es  deux i nspections  finales  ne  dépasse  pas  20  h .  

NOTE  Le  poin t  d ’ i n fl exion  observé  su r l a  cou rbe  obtenue  par enreg istrement  con ti nu  du  pH  de  l ’ absorbant  
a l cal i no-aqueux permet un  mesurage  p l us  exact  et  au tomati que  des  péri odes  d ’ i nducti on .  Dans  ce  cas,  l a  
mod i fi cation  des  tubes  d ’ absorption  serai t  appl i cabl e.  

B.3.5  Mesures  réal isées  sur l ’ hu i l e  oxydée (facu l tati f)  

B.3.5. 1  Boues  

Voir 4 . 8. 1 .  

B.3.5.2  Acid i té  soluble  (AS)  

Voir 4 . 8. 2 .  
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B.3.5.3  Acid i té  volati le  (AV)  

Titrer l a  solu tion  dans  l e  tube  d ’absorption  à  l ’ a i de  de  l a  so lu tion  éta lon  a lcool ique  
d ’hyd roxyde  de  potass ium  0, 05  mol /l  et ca lcu ler comme ind iqué  en  4 . 8. 3.  

Ajou ter 0 , 28  mg  KOH/g  au  résu l tat  obtenu  s i  l ’essai  est  effectué  au  terme de  la  période  
d ’ i nduction  afin  d ’obten ir l ’ acid i té  volati le  qu i  s ’est formée au  cours  de  l a  période  d ’essai  
tota le.  

B.3.5.4   Acid i té  totale  (AT)  

Voir 4 . 8. 4 .  

B.3.5.5  Facteur de  d issipation  d iélectrique  

Voir 4 . 8. 5 .  

B.3.5.6  Vi tesse  d ’oxydation  sous  oxygène  

L’obtention  de  l a  vi tesse  d ’oxydation  de  l ’ hu i l e  sur toute  l a  période  d ’essai  s ’avère  parfois  
u ti l e  (voi r 4 . 8 . 6) .  Dans  ce  cas,  de  l ’eau  pure  (25  m l )  est  u ti l i sée  comme agent absorbant en  
l ieu  et p lace  de  l a  so lu tion  a lca l i ne.  

B.4 Rapport  

Le  rapport  doi t  i nclu re  l es  é léments  su ivants :  

– méthode  défin ie  dans  l ’Annexe  B  de  l ’ I EC  61 1 25;  

– l a  moyenne  de  deux déterm inations  de  l a  période  d ’ i nduction  sous  oxygène;  

– facu l tati ve:  

•  acid i té  soluble  (AS),  exprimée à  0 , 01  mg  KOH/g  près;  

•  acid i té  volati l e  (AV),  exprimée à  0 , 01  mg  KOH/g  près;  

•  acid i té  tota le  (AT),  exprimée à  0 , 01  mg  KOH/g  près;  

•  boues,  exprimées  à  0 , 01  %  près  par masse;  

•  facteur de  d iss ipation  d ié lectrique,  exprimé  à  0 , 001  près.  

B.5 Fidél i té  

B.5. 1  Général i tés  

I l  convien t d ’ u ti l i ser l es  cri tères  su ivan ts  pour évaluer l ’acceptabi l i té  des  résu l tats .  

B.5.2  Répétabi l i té  relative  (r)  ( l im i te  de  confiance à  95 %)  

I l  convient  de  cons idérer l es  résu l tats  obtenus  en  double  par l e  même opérateur comme 
dou teux s i  l eur d i fférence  est supérieure  à  la  valeur i nd iquée  dans  l e  Tableau  B . 1 .  

B.5.3  Reproductibi l i té  relative (R)  ( l im i te  de  confiance à  95 %)  

I l  convien t de  cons idérer l es  résu l tats  obtenus  par chacun  des  deux l aboratoires  comme 
dou teux s i  l eur d i fférence  est supérieure  à  la  valeu r i nd iquée  dans  l e  Tableau  B . 1 .  
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Tableau  B.1  – Données  de  fidél i té  relatives  au  temps  d ’ induction  sous  oxygène  propre  
à  l ’ essai  d ’oxydation  de  l ’ hu i le  minérale  selon  l ’Annexe B  

Période  d ’ induction  sous  oxygène  >  1 00  h  

r  (%)  R  (%)  

1 0  40  
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Annexe C  
(in formative)  

 
Méthode  d ’évaluation  de  la  stabi l i té  à  l ’oxydation  thermique 

des  esters  isolants  neufs  

C.1  Présentation  de la  méthode  

Cette  méthode est desti née  à  s imu ler l a  stabi l i té  à  l ’oxydation  therm ique  des  esters  i solan ts  
neufs  dans  des  équ ipements  étanches  et  dans  des  appl ications  à  température  é levée  (fl acon  
étanche avec mate las  d ’a i r à  1 50  °C  pendant  1 64  h ) .  

C.2  Apparei l lage  

C.2. 1  Disposi ti f de  chauffage  

•  É tuve  permettan t de  main ten ir une  température  de  1 50  °C  ±  2  °C.  

C.2.2  Récipients  d ’essai  

•  F l acon  avec espace  de  tête  en  verre,  capaci té  de  50  m l .  

•  Capsu le  avec septum  en  s i l icone/PTFE  (pol ytétrafl uoroéthylène)  de  20  mm  de  d iamètre.  

•  Éprouvette  graduée  de  50  m l  de  classe  A selon  l ’ASTM  E287.  

•  Ou ti l  de  sertissage.  

C.2.3  Réacti fs  

•  Lame  de  cu ivre  d ’une  surface  de  1 1  cm 2  envi ron ,  par exemple  l ongueur de  67  mm ,  l argeur 
de  7, 5  mm  et épaisseur de  0, 5  mm.  

•  Poudre  de  carbure  de  s i l i cium  pour l e  pol issage  de  l a  l ame.  

•  Ai r exempt d ’hydrocarbures  (voir 4 . 3 .5) .  

C.3  Mode opératoire  

C.3. 1  Cond itionnement et  préparation  de  l ’ échanti l lon  

Trai tement préalable:  l a i sser l e  l i qu ide  exposé  à  l ’ a i r sec (dess iccateur ou  matérie l  analogue)  
dans  un  bécher ouvert  pendant 24  h  dans  l ’ obscuri té,  pu is  mesurer l a  teneur en  eau .  I l  
convient qu ’e l le  ne  dépasse  pas  200  mg/kg .  Ne  pas  soumettre  cet échanti l l on  à  l ’ essai  s i  l a  
teneur en  eau  dépasse  200  mg/kg  dans  l a  mesure  où  une  h ydrol yse  peu t produ i re  des  
résu l tats  erronés.  Véri fier l e  fonctionnement du  matériel  de  séchage et répéter l e  mode  
opératoire  de  tra i temen t préalable.  

37, 5  m l  de  l ’ i so lant l i q u ide  prétrai té  son t versés  dans  un  fl acon  de  50  m l .  Cela  correspond  à  
un  rapport  l i q u ide/a ir de  3/1 .  La  lame de  cu ivre  est pol ie  des  deux côtés  à  l 'a ide  de  la  poudre  
de  carbure  de  s i l i ci um  afin  de  garan ti r des  cond i ti ons  de  départ i den tiques.  La  l ame est p l i ée  
en  deux,  p lacée  dans  le  flacon ,  pu is  appuyée  con tre  la  paroi  de  ce  dern ier.  Le  flacon  es t  
fermé en  sertissant l a  capsu le  avec septum  en  s i l i cone/PTFE (voi r  l a  F igure  C. 1 ) .  
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Figure C. 1  – Flacon  avec espace de  tête  avec catalyseur de  cu ivre  

C.3.2  Mode opératoi re  de  viei l l i ssement  

Le  vie i l l i ssement est effectué  sur une  période  de  1 64  h  à  1 50  °C  dans  une  étuve  garantissan t 
une  to lérance  de  température  de  ±2  °C.  Prévoi r une  dem i -heure  supplémenta ire  à  l a  durée  de  
viei l l i ssement tota le  dans  le  cas  où  l es  flacons  sont d isposés  dans  une  étuve  non  préchauffée.  

I l  est  recommandé de  prévoir quatre  fl acons  d ' i solant  l i qu ide  afi n  de  d isposer d ’une  quan ti té  
de  l i qu ide  suffisante  pour tous  l es  essais.  Hu i t  fl acons  (300  m l  de  l i qu ide)  son t nécessai res  
pour dupl i quer l es  mesures.  

C.4  Mesures  réal isées  sur l ’ i solant l iqu ide oxydé  

C.4. 1  Acid i té  soluble  

Acid i té  mesurée  d i rectement sur l es  esters  oxydés  conformément à  l ’ I EC  62021 -3.  

C.4.2  Facteur de  d issipation  d iélectrique (FDD)  à  90  °C  

Voir 4 . 8. 5  (trois  flacons  nécessai res)  

C.4.3  Aspect 

Une fois  l e  mode  opératoire  exécuté,  stocker l es  flacons  pendant 24  h  dans  l ’obscuri té,  pu is  
évaluer l eur turbid i té  par rapport à  une  source  de  l um ière  conformément au  5. 2  de  
l ’ I EC 60422: 201 3.  L’évaluation  visuel le  est  pos i ti ve  en  cas  de  turb id i té  avérée  et négative  
dans  l e  cas  con trai re.  

C.4.4  Viscosi té  cinématique  

Conformément à  l ’ I SO  31 04.  

C.5 Rapport  

Le  rapport  doi t  i nclu re  l es  é léments  su ivants :  

– méthode  d ’oxydation  therm ique  défin ie  dans  l ’Annexe  C  de  l ’ I EC  61 1 25;  

•  acid i té  soluble  (AS);  

•  facteur de  d iss ipation  d ié lectri que  à  90  °C.  

– facu l tati ve:  

IEC  
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•  aspect – trouble  ou  pas;  

•  viscosi té  ci nématique.  

C.6  Fidél i té  

Les  va leurs  l im i tes  obtenues  après  l ’ essai  de  stabi l i té  à  l ’oxydation  déd ié  aux esters  dans  l es  
normes  existantes  I EC 61 099  et  I EC  62770  son t valables  pour l a  méthode avec fl acon  avec 
espace  de  tête.  Les  boues  ne  sont  pas  s i gn i ficati ves  dans  le  cas  des  esters.  

Un  essai  i n terlaboratoi re  effectué  par onze  l aboratoi res  a  produ i t l es  résu l tats  su ivants  
(Tableau  C. 1 )  

Tableau  C .1  – Données  de  fidél i té  relatives  au  mode opératoire  avec espace de  tête  
selon  l ’Annexe C  

Paramètre  r  (%)  R  (%)  

Acid i té  sol ubl e  1 2  31  

FDD  à  90  °C  26  99  
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