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IEC 60475 dosud nezavedena

IEC 60567 zavedena v CSN EN 60567 ed. 2 (34 6725) Olejem pInéna elektrickd zafizeni - Odbér vzorkd
plyn{ a oleje pro analyzu volnych a rozpusténych plynl - Navod (idt EN 60567:2005)

ISO 5725 soubor zaveden v souboru CSN ISO 5725 (01 0251) Pfesnost (spravnost a shodnost) metod a
vysledkl méreni
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Informativni Udaje z IEC 62021-2:2007
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Text této normy vychazi z téchto dokumentd:
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Tato evropskd norma byla schvélena CENELEC 2007-07-01. Clenové CENELEC jsou povinni splnit Vnitfni
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Tato evropska norma existuje ve trech oficialnich verzich (anglické, francouzské, némecké). Verze v
kazdém jiném jazyce prelozena clenem CENELEC do jeho vlastniho jazyka, za kterou zodpovida a kterou
notifikuje Ustfednimu sekretariatu, ma stejny status jako oficidlni verze.
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Némecka, Nizozemska, Norska, Polska, Portugalska, Rakouska, Rumunska, Recka, Slovenska, Slovinska,
Spojeného kralovstvi, ©panélska, ©védska a ©vycarska.

CENELEC
Evropsky vybor pro normalizaci v elektrotechnice
European Committee for Electrotechnical Standardization
Comité Européen de Normalisation Electrotechnique
Europaisches Komitee fur Elektrotechnische Normung
Ustiedni sekretariat: rue de Stassart 35, B-1050 Brusel
© 2007 CENELEC VeSkera prava pro vyuziti v jakékoli formeé a jakymikoli prostfedky
jsou celosvétové vyhrazena ¢lendim CENELEC.
Ref. C. EN
62021-2:2007 E
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Predmluva

Text dokumentu 10/692/FDIS, budouciho vydani 1 IEC 62021-2 byl pfipraven IEC TC 10 Kapaliny pro



elektrotechnické aplikace, byl predlozen k paralelnimu hlasovani IEC-CENELEC a byl schvalen
CENELEC jako EN 62021-2 dne 2007-07-01.

Byla stanovena tato data:
- nejzazSi datum zavedeni EN na narodni Urovni

vydanim identické narodni normy nebo vydanim
oznameni o schvaleni EN k pfimému pouzivani

jako normy narodni (dop) 2008-04-01
- nejzazSi datum zruSeni ndrodnich norem,
které jsou s EN v rozporu (dow) 2010-07-01

Pfilohu ZA doplnil CENELEC.
Oznameni o schvéleni

Text mezinarodni normy IEC 62021-2:2007 byl schvalen CENELEC jako evropska norma bez jakychkoliv
modifikaci.
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Uvod

Normalizovana metoda, uvedena v IEC 62021-1 je metodou pro méreni Cisla kyselosti nepouzitych a
pouzitych olejd a jde o potenciometrickou titraci, kterad vyZaduje specialni pfistrojové vybaveni pro
méreni ¢isla kyselosti. V minulosti se ¢islo kyselosti mineralnich olej stanovovalo kolorimetrickou titraci,
popsanou v IEC 60296 z roku 1982. S revizi IEC 60296 byla kolorimetricka titrace zruSena jako metoda,
pouzivajici velké objemy vzorku a rozpoustédla, vytvarejici nezadouci mnozstvi odpadu.

Na druhou stranu existuje pozadavek trhu na provadéni kolorimetrické titrace, protoze mnoho
laboratofi tuto metodu pouziva.

Bezpecnost a ochrana zdravi

Tato mezinarodni norma nema v Umyslu vyjmenovat vsechny problémy bezpecnosti prace spojené s jejim
pouzitim. Je odpovédnosti uzivatele normy stanovit vhodné zdravotni a bezpecnostni podminky a urcit
vhodnost regulacnich omezeni pred jejim pouzitim.

S mineralnimi oleji, které jsou predmétem této normy, by se mélo manipulovat s diirazem na osobni
hygienu. Primy kontakt s o¢ima mze zpUsobit lehké podrazdéni. V tom pripadé by se mélo provést
vymyti velkym mnozstvim Cisté tekouci vody a vyhledat Iékarskou péci.

Nékteré zkousky, zminéné v této normé, obsahuji pouziti procest, které by mohly vést k nebezpecnym
situacim. Proto je tfeba dbat pokynd prislusnych norem.

Tato norma pracuje s mineralnimi izolacnimi oleji, chemikaliemi, pouzitymi vzorkovacimi kontejnery a
kapalinou kontaminovanymi pevnymi latkami. Jejich odstranéni by mélo byt provedeno v souladu s mistnimi
predpisy s prihlédnutim na jejich vliv na Zivotni prostredi. Kazdé opatreni by mélo predejit vniknuti olejd
do zivotniho prostredi.
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1 Rozsah platnosti

Tato ¢ast normy IEC 62021 popisuje postup pro stanoveni Cisla kyselosti nepouzitych a pouzitych
elektroizola¢nich mineralnich olejd.

POZNAMKA 1 U nepouzitych a pouzitych mineralnich izolaénich olejii se mezi slozky, které mohou mit
kysely charakter, fadi organické kyseliny, fenolické slouceniny, nékteré oxidacni produkty, pryskyfice,
organokovové soli a prisady.

Tato metoda mdze byt pouZita pro indikaci relativnich zmén, které nastavaji v mineralnich olejich
béhem provozu za vnéjSich oxidacnich podminek a které se prokazi ¢i neprokdazi pomoci jinych vlastnosti
vysledného mineralniho oleje.

Cislo kyselosti se m(ize pouzit pro kontrolu kvality nepouzitého mineraliniho oleje.

Protoze rozmanité oxidacni produkty, pfitomné v pouzitém mineralnim, oleji pfispivaji k jeho kyselosti a
navzajem se velmi lisi z hlediska korozivnich vlastnosti, nemize se zkouska pouzivat pro prognézu



korozivnosti mineralniho oleje pfi provoznich podminkach.

POZNAMKA 2 Vysledky &isla kyselosti, ziskané touto zkudebni metodou, mohou, ale nemusi byt numericky
shodné s vysledky z potenciometrickych metod, ale obvykle maji stejnou hodnotu. Potenciometricka
metoda pouziva koncovy bod pfi pH 11,3 k zabezpeceni titrace pro vSechny druhy oleje, kdezto
kolorimetrickd metoda pouziva zménu barvy indikatoru pri priblizné pH 9,5. To m{ze vést k mirné
vysSim vyslednym hodnotam pro oleje s Cislem kyselosti nad 0,3 mg KOH/g oleje, nez pouziti
potenciometrické metody.

2 Citované normativni dokumenty

Pro pouzivani tohoto dokumentu jsou nepostradatelné nasledujici citované dokumenty. U datovanych
odkaz{ plati pouze uvedené vydani. Pro nedatované odkazy plati nejnovéjsi vydani uvedeného dokumentu
(vCetné jakychkoliv zmén).

IEC 60475 Method of sampling liquid dielectrics
(Metoda vzorkovani kapalnych dielektrik)

IEC 60567 Oil-filled electrical equipment - Sampling of gases and of oil for analysis of free and dissolved
gases -

Guidance

(Olejem pInéna elektricka zarizeni - Odbér vzorkd plynd a oleje pro analyzu volnych a rozpusténych plynd
- Navod)

ISO 5725 Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results
(Presnost (spravnost a shodnost) metod a vysledk( méreni)

ISO 6619 Petroleum products and lubricants - Neutralization number - Potentiometric titration
method
(Ropné vyrobky a maziva - Stanoveni neutralizacniho ¢&isla potenciometrickou titraci)

3 Definice

Pro Ucely tohoto dokumentu se pouZiji nasledujici terminy a definice.

3.1

Cislo kyselosti (acidity)

mnozstvi zasady, vyjadrené v miligramech hydroxidu draselného na gram vzorku, potfebné ke
kolorimetrickeé titraci zkusebniho vzorku v prfedepsaném rozpoustédle az do neutraliza¢niho bodu
alkalické modri 6B

3.2
nepouzity olej (unused oil)
mineralni olej, ktery jesté nebyl pouzit v elektrickém zafizeni, nebo s nim nebyl v kontaktu

4 Princip

ZkusSebni vzorek se rozpusti v predepsaném rozpoustédle a kolorimetricky titruje alkoholickym roztokem
hydroxidu draselného az do uréeného zbarveni pfi pouziti indikatoru alkalické modfi 6B.



5 Cinidla

Musi se pouzivat jen Cinidla definované analytické Cistoty a deionizovana voda, nebo voda
odpovidajici Cistoty.

5.1 Titracni cCinidlo
Standardni alkoholicky roztok 0,05 mol/l hydroxidu draselného.

Prida se 3,0 g hydroxidu draselného do 1 000 ml £ 10 ml propan-2-olu. Pozvolna se vari 10 minut pro
dosazeni Ucinného rozpusténi. Banka se zchladi a uzavre zatkou.
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Roztok se necha 2 dny v tmavé mistnosti a pak se prefiltruje zkalena kapalina pres 5 mm membranovy
filtr. Skladuje se ve vhodné lahvi z tmavého skla.

Koncentrace roztoku je priblizné 0,05 mol/l a musi byt normalizovana zplsobem, ktery je popsany v
8.1. Pro pripad periodickych zkousek u zarizeni v provozu, mize byt po dohodé mezi laboratofi a
vlastnikem zafizeni dosazeno rychlejsi titrace pouzitim hydroxidu draselného s koncentraci 0,1 mol/l, i
kdyz to mdze mit za nasledek horsi presnost a detekéni limit.

Pokud je to nutné smi se pouzit komercni alkoholicky roztok hydroxidu draselného zfedény propan--
-olem na 0,05 mol/l. Musi byt standardizovan, jak je popsano v 8.1.

Roztok se skladuje a pouziva takovym zplsobem, aby byl chranény pred atmosférickym oxidem uhli¢itym
a neprisel do styku s korkem, pryzi nebo zmydelnénym mazacim tukem kohoutu. Roztok Ize chranit
inertnim plynem nebo prostfednictvim ochranné trubice, obsahujici sodnovapenatou absorpcni latku.

5.2 Titracni rozpoustédlo

propan-2-ol (izopropylalkohol; IPA), Cisty.

5.3 Hydrogenftalat draselny, primarni standard

Pred pouzitim by se mél 2 hodiny susit pfi teploté 105 °C.

5.4 Standardni roztok kyseliny chlorovodikoveé

Lze pouZit roztok kyseliny chlorovodikové o koncentraci 0,1 mol/l v deionizované vodé, pfipraveny podle
ISO 6619. Jiné kyseliny se daji se pouzit za predpokladu, ze jsou certifikovany proti primarnimu
standardu.

5.5 Roztok indikatoru alkalické modri 6B

Rozpusti se 2 g = 0,1 g alkalické modri 6B v 100 ml propan-2-olu nebo azeotropického ethanolu s
obsahem 1 ml roztoku kyseliny chlorovodikové. Po 24 hodinach se provede titrace, aby se
zkontrolovalo, zda byl indikator dostatecné citlivy. Za uspokojivy se indikator povazuje tehdy, kdyz se
barva zfetelné méni od modré do Cervené, ktera je srovnatelna s barvou 10% roztoku dusicnanu



kobaltnatého. Jestlize je citlivost nedostatecna, opakuje se pridani roztoku kyseliny chlorovodikové a
zkontroluje se za 24 hodin. Postup se opakuje do té doby, nez bude citlivost dostate¢na. Roztok se
prefiltruje a uskladni se ve sklenéné lahvi na tmavém misteé.

Alternativné se m{ze pouzit komercni roztok alkalické modri 6B, pokud jeho koncentrace lezi v padsmu
0d 0,05 % do 5 %. Pokud koncentrace neni ani 2 %, mélo by se zvolit takové mnozstvi pfidané do
roztoku v 8.2 a 8.3, aby se udrzela stejna mezni koncentrace.

5.6 Roztok dusicnanu kobaltnatého

10% roztok dusi¢nanu kobaltnatého Co(Nos),. 6 H,0, ve vodé.
N4 ]
6 Pristroje

6.1 Titracni banka

Banka by méla byt co nejmensi, dostate¢na svym objemem pro rozpoustédlo, vzorek a michadlo, a
inertni vaci ¢inidldm. Preferuje se sklenéna kénicka banka.

6.2 Michadlo

Michani mGZze byt provedeno ru¢né rozvirenim roztoku v titracni barice, nebo mechanicky pomoci michadla s
proménlivou rychlosti, které je vybaveno vrtulkou, lopatkou nebo magnetickou tycCinkou s povrchem z
chemicky inertniho materialu.

6.3 Byreta

Pouzivat se musi byreta nebo strikacka, schopnd davkovani po objemu 0,001 mililitru.

7 Vzorkovani

Vzorky se musi odebirat nasledujicim postupem, uvedenym v IEC 60475 a/nebo IEC 60567.
Dukladnym promichanim se zajisti, aby byl zkouseny vzorek reprezentativni, protoze jakykoli

pritomny sediment m{ze byt kysely nebo mlze mit absorbovanou kyselou latku z kapalné faze.
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8 Postup

Byreta se vyplachne a naplni alkoholickym roztokem hydroxidu draselného o koncentraci 0,05 mol/l
(5.1).

Alkoholicky roztok hydroxidu draselného se nejméné jednou za dva tydny normalizuje proti
hydrogenftalatu draselnému (5.3) nebo certifikované standardni kyseliné s koncentraci 0,1 mol/l.



Slepa titrace roztoku (5.2) se provadi kazdy den a také po vymeéné rozpoustédla za Cerstvou varku.

8.1 Normalizace alkoholického roztoku hydroxidu
draselného

Alkoholicky roztok hydroxidu draselného se normalizuje za pouziti vhodného indikatoru pomoci
hydrogenftalatu draselného o hmotnosti od 0,1 g do 0,16 g, ktery je navazeny s presnosti na 0,000 2
g a rozpusteny pfriblizné v 100 ml vody bez obsahu oxidu uhlicitého.

Normalizace se mdze pripadné provadét také potenciometrickou titraci.

Vypocte se molarita M s presnosti na 0,000 5 pomoci rovnice (1):

1000 = mx=p
204 23 (1)

Molanta =
kde
m je hmotnost hydrogenftalatu draselného, v gramech;
p procentualni Cistota hydrogenftalatu draselného;

% objem roztoku hydroxidu draselného, v mililitrech.

Pro normalizaci alkoholického roztoku hydroxidu draselného se mdze pripadné pouzit certifikovana
standardni kyselina o koncentraci 0,1 mol/l.

Vypocte se molarita M s presnosti na 0,000 5 pomoci rovnice 2.

Malarta = Vix Ma

kde

V, je objem standardni kyseliny s koncentraci 0,1 mol/l, ktera se pouziva k titraci roztoku, v
mililitrech;

M, molarita standardni kyseliny;

Vv, objem roztoku hydroxidu draselného, v mililitrech.

8.2 Slepa titrace

Slepa titrace se realizuje pomoci normalizovaného alkoholického roztoku hydroxidu draselného pfi teploté
neprevysujici 25 °C na podilech 10 ml £ 0,1 ml rozpoustédla, které obsahuje 0,5 % roztok indikatoru
alkalické modfi 6B (5.5). Koncového bodu se dosahne tehdy, jakmile se barva zméni z modré na
Cervenou, ktera je srovnatelna s barvou roztoku dusicnanu kobaltnatého (5.6), a pokud tento stav
vytrva nejméné 15 sekund.

Titrace se provede trikrat a vypocte se primérny vysledek, udany v mililitrech s presnosti na 0,001
ml, tak jako u hodnoty V, ze slepého pokusu.



Rozpoustédlo se chrani pred atmosférickym oxidem uhliitym a spotfebuje se béhem 8 hodin.

8.3 Titrace vzorku

Do titra¢ni banky se navaZzi 5 gram{ vzorku s presnosti na 0,01 gramu. Pridé se 10 ml = 0,1 ml
rozpoustédla, které obsahuje 0,5% roztok indikatoru alkalické modfi (5.5). Vifenim se olej rozplyne a
potom se ihned titruje normalizovanym roztokem hydroxidu draselného pfi teploté neprevysujici 25
°C. Typicky koncovy bod je popsany v 8.2. Protoze se zména barvy u rlznych olej{ lisi, mdze byt
nezbytné provést po jeji uréeni predchozi titraci. V takovych pfipadech se dosahne koncového bodu
tehdy, jakmile stabilni barevna zména vydrzi nejméné 15 sekund.

POZNAMKA Pred titraci se m(ize barva zménit z modré na zelenou a v koncovém bodu z éervené na
svétle oranzovou az tmavé Zlutohnédou, v zavislosti na plvodni barvé oleje.

Provede se vyhodnoceni pro kazdy vzorek oleje a zaznamena se vysledek, vyjadreny v mililitrech s
presnosti na 0,001 ml, jako titraCni hodnota V.
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9 Vypocet vysledku

Pro kazdé stanoveni se vypocita kyselost s presnosti na 0,005, vyjadfeno v m KOH/g oleje, pomoci
rovnice 3:

[y - Vi )= M % 56 ]

Lyselost =
y5elos - 3)

kde

V, je objem alkoholického roztoku KOH, pouzitého pro titraci zkouseného vzorku, v mililitrech;

V, prdmeérny objem roztoku hydroxidu draselného, pouZitého pro slepou titraci, v mililitrech;
M molarita alkoholického roztoku KOH;
m hmotnost pouzitého zkuSebniho vzorku, v gramech.

10 Presnost

Meze opakovatelnosti a reprodukovatelnosti byly stanoveny ve shodé s ISO 5725.

10.1 Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky postupné po sobé jdoucich zkousek, které naméril jeden technik jednim pristrojem za
konstantnich provoznich podminek na stejném zkuSebnim materialu, by méla, béhem delSi doby, v
bézném a radném provozu zkuSebni metody, prfesahnout nize uvedené hodnoty pouze v jednom z 20
pripadd.

- nepouzité oleje -15%



- pouzité oleje -10 %

POZNAMKA Hodnoty opakovatelnosti pro nepouzité oleje se aplikuji pouze tehdy, kdyz vysledek
vyznamné prekroci kvantifikacni limit, ktery byl stanoveny na 0,01 mg KOH/g oleje.

10.2 Reprodukovatelnost

Rozdil mezi dvéma jednotlivymi a nezavislymi vysledky, které naméfili rzni technici v rliznych
laboratofich na stejném zkuSebnim materialu, by méla, beéhem delSi doby, v bézném a fadném provozu,
presahnout nize uvedené hodnoty pouze v jednom z 20 pripadd.

- nepouzité oleje -35%

- pouzité oleje -20 %

POZNAMKA Hodnoty reprodukovatelnosti pro nepouzité oleje se aplikuji pouze tehdy, kdyz vysledek
vyznamné prekroci kvantifikacni limit, ktery byl stanoven na 0,01 mg KOH/g oleje.

11 Protokol

Zkusebni protokol musi obsahovat minimalné nasledujici Udaje:

- Typ a identifikaci zkouSeného produktu.

- Odkaz na tuto mezinarodni normu.

- Vysledek zkousky (viz kapitolu 9), vyjadreny s presnosti na 0,01 mg KOH/g oleje.

- Jakoukoli odchylku od udaného postupu, kterd byla zavedena na zakladé dohody nebo z jiného
ddvodu.

- Datum zkousky.
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Priloha A (informativni)

Stanoveni Cisla kyselosti v elektroizolacnim
oleji fotometrickou titraci

A.1 Princip

Vzorek nového nebo pouZzitého oleje se rozpusti ve smési toluenu a propan-2-olu, ktera obsahuje malé
mnozstvi vody. Roztok se titruje pfi okolni teploté alkoholickym roztokem hydroxidu draselného.
Neutralizace kyselych slozek v oleji se detekuje zménou barvy pfidaného para-naftolbenzeinového
indikatoru a pfitom se pouziva fotometricky senzor nastaveny na 660 nm.



A.2 Cinidla a rozpoustédla

- para-naftolbenzeinovy indikator (1% v alkoholickém roztoku)

- roztok hydroxidu draselného v propan-2-olu (koncentrace 1 mol/l)
- hydrogenftalat draselny

- propan-2-ol, bezvody, Cistoty vhodné pro HPLC

- toluen, Cistoty vhodné pro HPLC

- demineralizovana voda, vodivost < 0,1 mS/cm

- methanol, Cistoty vhodné pro HPLC

- latka absorbujici oxid uhlicity, s velikosti zrna 8-20 mesh

- latka absorbujici vodu, s velikosti zrna 10-20 mesh

POZNAMKA Doporucuje se viechna rozpoustédla, roztoky a vzorky oleje pfed pouzitim prefiltrovat.

A.2.1 Priprava titraénich roztoku a rozpoustédel

A.2.1.1 Alkoholicky roztok hydroxidu draselného (koncentrace 0,05 mol/l)

Nalije se 50 ml roztoku hydroxidu draselného v propan-2-olu (koncentrace 1 mol/l) do odmérné barnky
objemu 1 litr. Doplni se propan-2-ol na 1 litr (roztoku).

A.2.1.2 Roztok hydrogenftalatu draselného (koncentrace 0,05 mol/l)

Ve treci misce se rozdrti 10 g hydrogenftalatu draselného a 1 hodinu se susi pfi 120 °C, pak se necha
zchladit v exsikatoru, ktery obsahuje latku absorbujici vodu. NavaZzi se lopatkou presné 5 gram(
suchého hydrogenftalatu draselného a vlozi se do odmérné banky o objemu 500 ml. Malym mnozstvim
vody se nékolikrat oplachne lopatka v odmérné bance. Doplini se demineralizovanou vodou na 500 ml
roztoku.

Vypocte se molarita s presnosti na 0,000 5 pouzitim nasledujici rovnice (A.1):

. fr

Molarita [Myay) = 73 <05 A1)
kde

m je hmotnost hydrogenftalatu draselného, v gramech.

A.2.1.3 Titracni rozpoustédlo

Slozeni titracniho rozpoustédla, vyjadiené v % objemu: 50 % toluenu, 49,5 % propan-2-olu, 0,5 %

demineralizované vody. Ke kazdym 100 ml titracniho rozpoustédla se prida 500 ml roztoku para-
naftolbenzeinového indikatoru.



A.3 Zarizeni
A.3.1 Objemovy titracni pristroj
Pristroj musi byt vybaveny automatickou byretou o objemu 5 ml s presnosti davkovani £0,01 ml. Pro

zasobnik alkoholického roztoku hydroxidu draselného je nezbytnd ochranna trubice s latkou
absorbujici oxid uhlicity.
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A.3.2 TitraCni banka
Titra¢ni barika musi mit objem 100 ml a musi byt inertni vici Cinidlam.

POZNAMKA Méla by se pouzivat takovd odmérna barika, ve které je fotometricka sonda b&hem titrace
ponorena v kapaliné.

A.3.3 Titracni stojan

Vhodny stojan musi poskytnout upevnéni titracni nadobé, michadlu, automatické byreté a
fotometrickému senzoru.

A.3.4 Michadlo

Michadlo musi byt mechanické nebo elektrické, s regulovatelnou rychlosti.

A.3.5 Zaznamové zarizeni / tiskarna

Musi byt vyzadovano zafizeni pro zaznam/vytisténi dat prichazejicich z titraniho pfistroje a
fotometrického senzoru.

POZNAMKA 1 Instalaci titra¢niho pfistroje do digestofe se omezi vypary z rozpoustédel do prostredi
laboratore.

POZNAMKA 2 Pro zvy3eni produktivity analyz Ize pouZit automaticky davkovac.
A.3.6 Fotometricky senzor

Vhodny senzor je vybaveny lehkou vodici sondou se sklenénym vlaknem, ktera méfi propustnost svétla ve
viditelné oblasti spektra; dale vybaveny filtrem umoznujicim méreni v Sifce pasma nizsi nez 10 nm pfi
jakékoli vinové délce viditelného svétla.

Molekularni struktury para-naftolbenzeinového indikatoru v kyselém nebo zakladnim prostredi jsou
uvedeny na obrazku A.1. Stupen propustnosti ultrafialového zareni je v kyselém prostredi maximalni
pri 660 nm a roztok ziskava oranzovou barvu (obrazek A.2). V zakladnim prostredi je propustnost
minimalni pfi 660 nm, pricemz se barva roztoku zméni na zelenou. Proto je vinova délka
fotometrického senzoru nastavena na 660 nm.

POZNAMKA Fenolftaleinovy indikator se také mlze pouzivat pfi 550 nm.

A.4 Postup

A.4.1 Priprava a Udrzba titracniho systému



Je nezbytné vycistit titraCni banku, michadlo a fotometricky senzor methanolem a pred pouzitim vse
nechat vysusit na vzduchu.

POZNAMKA Pokud nelze fotometr a jeho ovlada¢ nastavit tak, aby bylo dosazeno parametr(i
doporucenych vyrobcem, mdze to svédcit o znecisténi fotometru a mél by se dikladné vydcistit.

A.4.2 Stanoveni kyselosti titracniho rozpoustédia

Na titraCni stojan se nainstaluje fotometricky senzor a pripoji se k titraCnimu pfistroji. Automaticka
byreta se proplachne v kadince trikrat roztokem hydroxidu draselného. Trubice, jimiz prochazi roztok,
KOH by po téchto Ukonech nemély obsahovat zadné bubliny. VyciSténa titracni banka se upevni na
titracni stojan.

Do titracni banky se nalije 50 ml + 0,1 ml titraCniho rozpoustédla. Zapne se michadlo. Nastavi se Spicka
automatické byrety do stfedu roztoku, asi 2,5 cm od michadla. Na optické draze fotometrického senzoru
by se nemély vyskytovat zadné bubliny. Pokud tam bubliny jsou, upravi se rychlost michani pro jejich
potlaceni. Napéti na fotometrickém senzoru se nastavi na 1 000 mV.

Zahaji se titrace alkoholickym roztokem hydroxidu draselného (koncentrace 0,05 mol/l) automatickou
byretou. Tiskarna vytiskne titracni krfivku (v mV na ml), prvni derivaci titracni kfivky (v mV/ml na ml) a
objem pouzitého roztoku KOH (v ml). Zaznamena se objem pouzitého KOH pro neutralizaci titracniho
rozpoustédla jako hodnota V,,.

POZNAMKA Vyse uvedeny postup by se mél provadét denné.

A.4.3 Urceni molarity alkoholického roztoku hydroxidu draselného (koncentrace 0,05 mol/l)
Postupuje se nasledovné:

a) Upevni se vycisténa titracni barka na titracni stojan.

b) Nalije se 1 ml £ 0,01 ml vodného roztoku hydrogenftalatu draselného (koncentrace 0,05 mol/l) do
titracni banky. Pfida se 50 ml titracniho rozpoustédia.

c) Titruje se tak, jak je popsano v A.4.2.
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Vypocte se molarita roztoku KOH s presnosti na 0,000 5 pomoci nasledujici rovnice (A.2):

Molarta = D Migse
(A.2)
kde
M., je molarita hydrogenftaldtu draselného
% objem roztoku hydroxidu draselného, v mililitrech;

Vypocte se konecna hodnota molarity jako primér ze tfi stanoveni.

POZNAMKA Postup, ktery je uveden v A.4.3, se ma provadét kazdy mésic. Alkoholicky roztok



hydroxidu draselného se jevi jako docela stabilni, pokud byl vhodné uskladnén; viz 5.1.
A.4.4 Titrace rozpustné kyselosti ve vzorku oleje
Postupuje se nasledovné:

a) upevni se vycisténa titracni banka na titracni stojan;

b) v pripadé novych olejl nebo kratkodobé pouzivanych oleji se nalije 20 g + 0,01 g oleje do
titracni banky. V pripadé dlouhodobé pouZivanych olejl se nalije 5 g + 0,01 g oleje;

c) prida se 50 ml = 0,1 ml titracniho roztoku a titruje se tak, jak je popsano v A.4.2.
Vypocte se Cislo kyselosti vzorku oleje s presnosti na 0,000 5 pomoci nasledujici rovnice:

[y - V)% M =56
m (A.3)

Cislo kyselosti =

kde
V, je objem alkoholického roztoku KOH, ktery se pouzil k titraci zkouseného vzorku, v mililitrech;

V, primérny objem alkoholického roztoku KOH, ktery byl pouZit na slepou titraci (titracni
rozpoustédlo), v mililitrech;

M molarita alkoholického roztoku KOH;
m hmotnost pouzitého zkouseného vzorku, v gramech.

POZNAMKA U modernich zafizeni se pro zautomatizovani vypo¢tl mohou data, naméfend v A.4.2,
A.4.3 a A.4.4, ukladat do paméti zafizeni.
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Obrazek A.1 - Molekulova struktura para-naftobenzeinového indikatoru v (1) kyselém prostredi
a (I1) zakladnim prostredi
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Obrazek A.2 - UV spektrum para-naftobenzeinového indikatoru v toluen/propan-2-ol/vodném roztoku
v (a) kyselém prostredi a (b) zakladnim prostredi

Strana 15

Priloha ZA (normativni)

Normativni odkazy na mezinarodni publikace a na jim pfislusejici evropské publikace

Pro pouzivani tohoto dokumentu jsou nezbytné dale uvedené referencni dokumenty. U datovanych
odkaz{ plati pouze citovana vydani. U nedatovanych odkazl plati posledni vydani referen¢niho
dokumentu (vCetné zmen).

POZNAMKA Pokud byla mezinarodni publikace upravena spole¢nou modifikaci, vyzna¢enou pomoci
(mod), pouziva se prislusna EN/HD.

Publik Rok Nazev EN/HD
Rok
[EC 60475 -1 Metoda vzorkovani kapalnych dielektrik
IEC 60567 -V Olejem plnéna elektricka zarizeni - Odbér vzorkl plynd
a oleje pro analyzu volnych a rozpusténych plynd - Navod EN

60567 20052)



ISO 5725 soubor Presnost (spravnost a shodnost) metod a vysledkl méreni

ISO 6619 b Ropné vyrobky a maziva - Stanoveni neutraliza¢niho ¢isla
potenciometrickou titraci

1) Nedatovany odkaz.

2) Vydani platné v dobé vydani této normy.

-- Vynechany text --



