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NORMA VENEZOLANA

METODC DE ENSAYC PARA DETERMINAR EL CONTENIDO
DE 2,6 DI-ISO BUTIL PARA=CRESOL EN ACEITES
MINERALES AISLANTES

INTRODUCCION

Lba determinacidn cLantltatlva del 2,6 di-iso butil para cresol mide la
cantidad de este material que ha 51do afiadido al aceite aislante eléc-
trico nuevo,como proteccidn contra la oxidacitn o la céntidad renanente
que se mantiene dentro de un aceite usado. Ciertos aceites nuevos pue-
den contener sustaricias naturales no afiadidas al aceite, las cuales pro|
ducirdn un resultado positivo en el ensayo,dentro de los limites detec
tables por este método.

1 ALCANCE

1.1 Esta norma contempla el método de ensayo para determinar el conteni|
do de 2,6 di-iso butil para-cresol presente en aceites aislantes eléc]
tricos, nuevos o usados.

Mota. En los aceites usados, los productos de degradacidn de los mismos
y del inhibidor, interfieren en el desarrollc del color en esta
prueba y generalmente causan resultados elevados. Este efecto pug]
de disminuirse por tratamiento del aceite con un dlcali y arci-
1lla antes de realizar el ensayc.

2 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

Esta norma es completa.

3 RESUMEN DEL ENSAYO

3.1 La muestraque contiene ° ,6 di-iso butil para-crescl se disuelve en
éter monobutll etileno gllcol (butil Cellosclve). Una parte proporcio-
nal de la #olucién se hace reaccionar con dcido fosfomolibdico e hidrd
xido de amonio (amoniaco), para formar una solucidn azul transparente
caracteristica del complejo de molibdeno.

3.2 La intensidad del color azul es medida por medio de un fotdmetro
fotoelédctrico en aproximadamente 700 nm, y el porcentaje de 2,6 di-iso
butil para~cresol se determina mediante una curva de calibracidn.

"4 EQUIPO DE ENSAYO

4,1 APARATOS,




4,1,1 Micro buretfa.

De 5 ml con subdivisiones de 0,01 ml,

4.1.2 Fotométro fotoeldetrico,

Adecuado para medidas en 700 nm.

Nota. Cualquier instrumento dptico disefiado para los réquerimientos de
- fotometria fiotoeléctrica prédctica y adecuado para las medidas en
la longitud de onda especificada, puede ser utilizado en este en

sayo.

4.2 REACTIVGS.

4,2,1 Arcilla adso%bente.

Del tipo de tierra de Fuller y de aproximadamente 90 /ﬁm.

4,2,2 Hidrdxido de amonio (NHyOH),

Hidrdxido de amonio concerntrado (0,90 de gravedad especifica).

. + .. . ¥ .
Nota. Salvo otra indicacidn los reactivos debzan ser quimicamente Duros
"para permitir su uso sin perder la precisidn de la determinacidm.

4.2,3 Agua pura.

El agua como reactivo, salve otra indicacidn, se debe preparar por des-
tilacidn, intercambio de iones, Ssmosis invertida o electrodiflisis.

4.2.4 Butil para cresol.

- ’ - - a a a . . 3 .
Para propositos de calibracidn se utiliza el mismo grado de 2,6 di-iso
butil para cresol, que se usa en la muestra de aceite a ser analizada,
o 2,6 di-iso butil para-cresol de pureza establecida.

4,2,5 Eter monobutil etileno glicol (butil Cellosolve).

4.2.6 Solucidn normalizada de butil para cresol.{(1 ml = 1 mg de butil
para cresol).

Disuelva 0,1 g de 2,6 di-isc butil para-cresol en éter monobutil
etilenc glicol y diluya hasta 100 ml con el solvente en frasco volumé-
trico.

Nota, Se prepara una solucién normalizada de 2,6 di-iso butil para cre-
sol en el momento requerido,

4.2,7 Eter de petrdleo.

+




Eter de petr8lec de bajo punto de ebullicidn,

Nota. Se puede utilizar satisfactoriamente un &ter de petrdleo cuyo
punto de ebulli¢idn se encuentre entre 37°C y 43°C & entre 35°C
y 50°C, Un material de menor punto de ehullicidn causard proble
mas debldo a la presurizacién del equipo durante la mezcla, asi
como la pérdida de &ter de petrdleo durante el tratamiento con
‘arcilla.
Si se usa un maferlal con mayor punto de ebulllclon, debera to-
marse la precauclén de removerlo completamente a temperaturas
suf1c1entemente bajas para ev1tar la evaporacibn de cualquier
cantidad del 1n]:11b1dor.

4,2.8 Solucién alcohélica de acido fosfomolibdic¢'(8Q4§/litro).

“Disuelva 10 g de crlstales de Acido fosfomolibdlco en metcnol absolu—
to y diluya Lhasta 125 ml.

Nota. La experxenc;a ka demostrado que las coladss del dcido fosfomo-
libdlco pueden variar considerablemente en su sclubjlidad en
metano; y en su sensibilidad al 2,6 di-iso butil para-cresocl.
Preparé la solucidn de 3cido fosfomolibdlcc por lo mengs 16 h
antes de su us0 y guardese en una bhotella oscura. Filtre a tra-
vés de un papel de filtro de porosidad fina antes cel uso.

La curva de calibracidn utilizada para una determinzcidn debe
ser preparada o verifjcada con la misma solucidn de dcido fos-
fomolibdico que es usada para el anilisis de la muestra,

4,2.9 Solucién alcohdlica de hidrdxido de potasic (350.g/litro).

Se disuelven 35 g de hidrdxido de potasio (KOH) en 25 ml de agua y
se diluye hasta 100 ml con metanol,

4.2,10 Acido sulffirico (1 + 49},

Se prepara aftadiendo lentamente y agitando 1 volumen de &cido sulfi-
rico concentrado (H2804, de gravedad especifica 1,84) en 49 vollme~
nes de agua.

5 MATERIAL A ENSAYAR

5.1 El material consiste en muestras de aceite ajslante obtenidas con
un aparato toma muestras adecuado para el tipo de liquido,

5.2 El aceite por analizar debe usarse tal como sz pecibe,

6 PROCEDIMIENTO

6.1 PREPARACION DE LA MUESTRA.
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6.1.1 Se requiere un tratamiento cuidadoso del aceite usado para eli-
minar los productds de degradacidén del aceite y del inhibidor, o am-
bos, los cuales puzden interferir enel desarrollo del color.

{
6.1.2 Se diluyen 10 ml del aceite a ensayar con &ter de petrdleo has-
ta 50 ml y se coloza en un embudo separador en forma de pera del25 mi,
Se lava (precaucidn, ver nota) tres veces con solucidn alcohdlica de
KOH, utilizando 10 ml para cada lavada. Lave una vez con20 mlde H»oS0y
(1 + 49), y luego dos veces con 20 ml de agua.

Nota. Precaucidn. El uso del éter de petrdleo de bajo punto de ebulli~
cidn en un embudo separador es peligroso debide al incremento
de presién. Esto se puede reducir utilizando el embudo separa-
dor, el &ter de petrdleo y el liquido del lavadc que esteh a ba-
jas temperaturas.

6.1.3 Se vierte la solucidn de aceite desde la parte superior del em-
budo separador, filtrdndolo a través de un papel de textura fina para
quitar el residuo de agua. Se recoge la solucidn de aceite en un vaso
de precipitado de 250 ml.

6.1.4 Se afiade &ter de petrdlec hasta completar 50 ml. Se agregan2,5g
de arcilla y se agita durante 15 minutos. Se filtran en un embudo Blich
ner con un ligero vacio,

6.,1.5 Se vierte la solucidn de aceite en un vaso de precipitado de
250 ml y se evapora el &ter de petrdlec en un bafic de vapor o en una
mesa calentada por vapor.

6.1.6 Se dirige un ligero flujo de aire sobre la superficie de ia so-
lucidn o se utiliza un ligero vacio para facilitar la extraccidn del
gter de petrdleo sin utilizar temperaturas excesivas.

Nota. Precaucifn. La temperatura no debe exceder 105°C, lo cual es
equivalente a 0,35 kg/cm?2 de presidn de vapor en la mesa calen-
tada por vapor.

6.2 PREPARACION DE LA CURVA DE CALIBRACION.

+ f
6.2,1 Utilizando una bureta adecuada se vierten 0,25 - 0,50 - 1,00 -
1,50 y 2,00 ml de la solucidn patrdn de butil para-cresol en sendos
cilindros graduados de 100 ml de capacidad, con tapas de vidrio esmeri
lado.

6.2.2 Se aflade a cada uno de esos cinco (5) cilindros suficiente can-
tidad de &ter monobutil etileno glicol hasta completar  un volumen to-
tal de 35 ml en cada uno de ellos.

6.2.3 Se vierten 35 ml de &ter monobutil etileno gliccl en otre cilin
dro que servird de referencia. Luego se aflade agua a cada uno de 1los

L
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cilindros hasta completar un volumen total de 50 ml en cada uno de
ellios., :

6.2.4 Se utiliza uu bafio de agua fria para bajar la temperatura de la
solucidn y reactlvos en los cilindros a 25 + 1°C y se mantiene esta
temperatura hasta que la muestra sea transferida a la celda del foto-
metro.

6.2,5 Utlllq@ndo una pipeta adecuada se afiaden 5 ml de solucidn de &ci
do fosfomolibdice a cada uno de los cilindros e inmedigtamente agite-
los por veinte segindos. Fihalmente se afiade 2n cada cilindro 5 ml de
hidréxido de amonio (NHyOH) y se agita nuevamente por veinte segundos,
tal como se indica a continuacidn,

6.2.6 Exactamente Jespués de diez minutos de haber afiaiido el hidrdxi
do de amonio (NHyOH) al cilindro que contiene la solucidn de referen-
cia, se transfiere: dicha solucidn a la celda del fotdmetro, se coloca
en su sitio en el aparato y se ajusta a cerp la escala de dicho ins-
trumento.

6.2.7 Se obtienen las leccturas de las intensidades del color de cada
Una de las soluciches patrda en la misma forma utilizada para la solu
cion de referencia, es decir, exactamente después de diez minytos de
haber agregado el hidrdxido de amonio (NH4OH) a cada una.

6.3 CURVA DE CALIBRACION,

6.3.1 Se traza en tn papel milimetrado la curva de calibracidn utili-
zando la intensidad del color {(lecturas del fotbmetro) en uno de los
ejes y la concentracidn de 2,6 di-iso butil bara-cresol en el otro
eje, Se verifica la cyrva de calibracién cada vez que se crea conve -
niente, siguiendo el procedimiento descrito anteriormente.

‘La nueva curva obtenida debe ser razonablemante similar a la original.

6.3.2 Se pesan 0,8 + 0,2 gramos de muestra (véase nota) en un frasco
volumétrico de 100 mi de capacidad. Se diluye la muestra a 100 ml con
&ter monobutil etileno glicol. Se transfieren 35 ml de esta solucién
a un cilindro graduado de 100 ml con tapa esmerjlada. Se diluye con
agua el comtenido del cilindro graduado hasta 50 ml. Agite vigorosa-
mente por veinte segundos.

Neota. Si la muestra contiene mencs de 0,1% de 2,6 di-iso butil para-
crescl se usa un mayor volumen de muestra para lograr una mayor
intensidad de color. En todo caso la cantidad de muestra no de-
be exceder a 2,0 gramos,

Una muestra mayor de 2,0 gramos contribuiria a disminuir la in-
tensidad del color debldq a la formacidn de un precipitade gris,
come resultado de un exceso de reactivo,
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Precaucidn. Si se forma un precipitado gris, el reactivo probablemente
esti deteriorado y por lo tanto debe reemplazarse.

6.3,3 Se anaden 5 ml de solycibn de §cido fosfomolibdico y se agita
durante veinte segundos, Finalmente se afiaden 5 ml de, hidrfxido de amo
nio (NHyOH) y se hgita nuevamente durante veinte segundos.

6.3.4 Exactamente despufs de diez minutos de. haber an?dido el hidrdxi-
do de ampnio (NH4OH) se vierte la solycibn en la celds del fotbmetro
y se registra la lectura que indica el instrumento. :

Nota. Es conven;eute o] deseable que la muestra sea examinada inmedlata
mente despuss de la obtencidn de la cumva de calibrac16n.

7 EXPRESION DB LOS RESULTADDS

.l Se conv1erte la lectura fqtometrlca de 1a muastra a mlllgramos de
6 di-iso butil para-~cresol utllizando la q;rva de calibraclén.

7.2 Se calcula el porcentaje en peso de 2,6 di -iso butil para-cresol
en la mu@stra de acuerdo con la 81gu1ente fdrmula:

Porcentaje de2,6 di-iso butil para-cresol = ,(M fw2 957) x 100

en donde;

M = miligramos de 2,6 di~iso butil para-qresol leidos en la curva de
callbrac16n,_

W = miligramos de muestra (6.3. 2) usados en'ﬁl ensayo, ¥
2,857 = pelacidén del volumen total de la muestra (100 ml) al volumen
de la mue;tra alicuota uti}izada (35 ml),

8 ERRORES DE METODO

8.1 Los siguientes criterios deben ser utilizados para determinar la
aceptacidn de los resultados (95% de probabilidad).

8.1.1 Repetibilidad,
]

Los resultados duplicados obtenidos por el mismo operador deben ser
considerados confiables 31la,d1ferenc1aentre ambps resultades no es
mayor de: 7

0,030% para aceite nuevo

0,055% para aceite usado

8.1.2 ReJPOdUClbllldad

—

Los resultados obtenldos en dos laboratorios diferentgs deben conslde—
rarse copfiables siéstos novarlan enmds de las siguientes cantidades:

para aceite nuevo 0,005%
para aceite usado en estudio,

™ T - " " = u amater LA kS g !




9 INFORME
9,1 Debe elaborarse un informe que incluya los siguientes datos:
9.1.1.Norma COVENIN utilizada,

9.1.2 Cantidad en miligram>s de 2,6 di~iso butil paraicresol de la
muestra, ¥y .

9,1,3 Porcentaje en peso de 2,6 di-iso butil para-cresol en la mues-
tra.

10 RELACION CON OTRAS NORMAS ‘

ASTM D 1473-70 (American Society for Testing and Materials)




