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NORMA VENEZOLANA COVENIN

ACEITES MINERALES AISLANTES. 2879-92
DETERMINACION DEL CONTENIDO
DE AGUA. METODO KARL FISCHER

1 NORMAS COVENIN A CONSULTAR

COVENIN 950-81 Muestreo de petréleo crudo y sus derivados.

2 OBJETO Y CAMPO DE APLICACION

Esta Norma Venezolana contempla el método de ensayo para 1la
determinacién del contenido de agua presente en aceites minerales
alslantes, en concentraciones por debajo de 200 partes por milllén

(ppm) .
3 PRINCIPIO DE ENSAYO

3.1 Este método de ensayo estd basado en la reduccién de iodo de
acuerdo a la reaccién tradicional de Karl Fischer. El1 mecanismo
propuesto para esta reaccién es:

S0p + 2CH30H <~------- > CH3S803 + CH30Hj
CH3803 + Ip <———=-—- > CH3580319
CH380355, ..+ Hp0 ~m==~ > CHABO4 aabi2l ek 20T

3.2 En este método se utiliza un titulador automi&tico junto con
reactivos suministrados por el fabricante del equipo o
disponibles comercialmente. Las instrucciones de operacién del
fabricante deber&n ser seguidas en la instalacién y operacién.
El equipo dispone de instrumentos adecuados, calibrados para
transmitir una corriente conocida, la cual genera 1iodo que
reaccionar4 con una cantidad de agua presente desconocida.

3.3 Las caracteristicas eléctricas de un aceite aislante se ven
afectadas por el contenido de agua. Un alto contenido de aqua
puede hacer a un acelite aislante inadecuado para algunas
aplicaciones, debido al deterioro en sus propiedades dieléctricas.
tal como la rigidez dieléctrica.

3.4 Este método de ensayo es adecuado para ser usado en la
aceptacién, control de proceso y en la evaluaclén de las
condiciones de aceltes en serviclo,



3.5 Diversos estudios han demostrado que el contenido de agua de
una muestra de aceite aislante puede ser influenciada
significativamente por el recipiente que la contiene, una muestra
puede ganar o perder agua durante el almacenamiento en wun
recipiente de vidrio dependiendo del contenido de agua inicial de
la muestra, de la forma en gue se limpia y se seca el recipiente
y el tiempo de almacenamiento antes del andlisis. Para minimizar
estos efectos, las muestras deberdn ser colocadas en recipientes
tan grandes como sea practico, el espacio libre por encima de la
muestra deber& mantenerse al minimo y el tiempo de almacenamiento
antes del andlisis tan corto como sea posible. Ademds 1los
recipientes de muestra deberdn ser secados a temperaturas por
encima de 110 °C y enjuagados con el liquido a ensayar antes de
tomar la muestra. El efecto de los recipientes metdlicos del
contenido de agua en la muestra no ha sido estudiado.

4 EQUIPO DE ENSAYO

4.1 EQUIPO E INSTRUMENTOS

gt Wi Titulador automidtico - Un equipo completo de titulacién,
empalmes, duo de electrodos de platino, generador y agitador
magnético.

4.1.2 Septum - Usado para sellar el porta-muestra, permitiendo
la introduccién de la muestra y reduciendo al minimo el riesgo de
contaminacién del sistema con la humedad atmosférica.

4.1.3 Agitador - Instrumento para agitar durante la
titulacién, Consistird de un agitador magnético de 2 cma 3 cm
de 1longitud con una cubierta de vidrio o de tetrafluoruro de
carbono. La barra deberd estar limpia, enjuagada en metanol,
secada en un horno durante 2 horas a 125 ©C y almacenada en un
desecador, hasta ser usada. Para ensayos de rutina, en un

sistema cerrado, no es necesario limpiar y secar nuevamente.

4.1.4 Jeringas para transferir, de 20 ml, 10 ml y 5 ml -
Jeringas de vidrio provistas con una aguja de aproximadamente 1
mm de didmetro interno, para introducir la nmuestra en el
recipiente de titulacién. Las Jjeringas deberdn ser secadas, por
lo menos 1 hora, a una temperatura de 80 ©C a 100 OC antes de ser

usada.

4.1.5 Jerlnga de 50 ml de capaclidad - Para remover el exceso de

solucién del sistema de titulacién, si el sistema no esté
provisto de un drenaje.

4.1.6 Jeringa de estandarizacién- de 10 Ml o menos, deberd& ser
usada para la estandarlizacién de la solucién titulada o para

chequear el instrumento.

J




4.1.7 Rec¢lipientes de muestras- pueden ser de metal, botellas de
vidrio con tapas de teflén o con sellos de éste mismo materlial;

los recipientes deber&n ser secados antes de ser usados.
4.2 REACTIVOS Y MATERIALES

4.2.1 Todos los reactivos serdn de grado analitico Y
preferiblemente sin piridina debido a su alta toxicidad.

4.2.1.1 Soluciones coulumétricas para el generador y recipiente,
disponibles comercialmente.

NOTA 1 En algunos casos es necesario utilizar mezclas de
solventes para evitar resultados erréneos del contenido
de agua debido a la alta viscosidad de ciertos aceites.

4.2.1.2 Solucién neutralizadora - Una solucién de metanol
conteniendo aproximadamente 20 mg de agua por ml.

4.2.2 (CGrasa sellante Una grasa sellante de fluorocarbono deberé
ser usada para proteger el sistema de la humedad atmosférica.

5 MATERIAL, A ENSAYAR

5.1 El material a ensayar consiste en muestras de aceite
aislante cuyo muestreo se realizard de acuerdo a 1la Norma
Venezolana COVENIN 950, tratando de evitar la contaminacién con
agua proveniente de la atmésfera o del recipiente de muestra, se
deberAd evitar exponer la muestra al aire y el recipiente de 1la
misma deberd estar limpio. Estoc es muy importante en el muestreo
de 1liquido con bajo contenido de agua y en condiciones de alta
humedad.

NOTA 2: La temperatura del liguido en el momento del muestreo
deber& ser registrada e incluida en el reporte final.

6 PBROCEDIMIENTO

6.1 PREPARACION DE LOS EQUIPOS

6.1.1 Se limpia y se seca el recipiente de titulacién, luego se
ensambla utilizando grasa sellante.

6.1.2 Se llenan los reservorios de reactivo con 1los reactivos
adecuados.

6.1.3 8e enclende el equipo y se permite que se estabilice.



6.1.4 Usando una Jeringa, se afiade lentamente 1la solucién neu-
tralizadora al reciplente de titulacién hasta que el color
cambie de marrén oscuro a color ambar y el equipo indique que ha
sido afiadida suficiente agua.

6.1.5 Se permite que el equipo se estabilice antes de ser usado.

6.1.6 Es deseable verificar el sistema de operacién, wusando
aproximadamente la misma cantidad de agua que se va a valorar en
la muestra. Esto es hecho con el fin de minimizar cualquier
efecto del blanco o similar gue puede estar presente, ya gue se
requiere para medir directamente, una cantidad muy pegquefia. Es
recomendable que 1la cantidad exacta de agua presente en una
mezcla agua/alcohol sea determinada usando agua c¢omo standard.
Las cantidades medidas de esta mezcla de agua/alcohol son
entonces usadas para estandarizar los reactivos.

6.1.6.1 Para verificar que el sistema esté funcionando adecuada-
mente, se 1inyecta 1 Ml de agua 6 1 Ml a 10 pul de 1la mezcla
alcohol/agua directamente al recipiente de titulacién, se pesa la
jeringa antes y después de la adicién con una aproximacién de 0,1
mg con el fin de verificar el agua affadida.

6.1.6.2 Se titula el agua inyectada de acuerdo a 1las instruc-
ciones del fabricante; 1la cantidad de agua inyectada deberé
concordar con la lectura del instrumento.

6.1.6,3 8i el sistema no funciona adecuadamente, se consulta con
las instrucciones del fabricante.

6.2 PREPARACION DE LA MUESTRA

El tamafio de la muestra estd regido por el contenido de humedad
esperado:

0D ppm a 10 ppm 20 ml de muestrxa
10 ppm a 50 ppm 10 ml de muestra
50 ppm o m&s ppm 5 ml de muestra.

NOTA 3: Algunos fabricantes de estos egquipos establecen sus
proplias tablas para determinar el tamafioc de la muestra
de acuerdo al contenido de agua esperado.

6.3 ENSAYO

6.3.1 Utilizando una jeringa apropiada, ésta se enjuaga con el
liquido a ser ensayado, luego se llena la misma hasta el volumen
deseado, se pesa y se inyecta la muestra en el recipiente de
titulacién y después de la inyeccién se pesa nuevamente para
determinar el peso de la muestra.

6.3.2 Se titula la muestra de acuerdo a las instrucciones del
fabricante.




6.3.3 Se remueve el exceso de muestra y reactivo del reciplente,
si es necesario.

6.3.4 Se calcula la cantidad de agua de la muestra en la forma
siguiente:

contenido de agua, ppm = A / B

o
i

Microgramos de agua, lectura del instrumento.

w
]

Peso de la muestra, gramos.

NOTA 4: Existen equipos de titulacién automdtica que calculan
directamente el contenido de agua, introduciéndole como
dato la cantidad de muestra pesada; para esto se deberén
sequir las instrucciones del fabricante.

6.4 PRECISION DE LOS RESULTADOS.
6.4.1 Repetibilidad: en un rango de 0 ppm a 50 ppm, con un 95 %

de nivel de confianza, resultados de un mismo operador no deberé&n
diferir en mas de 3 %.

6.4.2 Reproducibilidad: En el rango de 0 ppm a 50 ppm, con un 95
% de nivel de confianza, resultados de un laboratorio a otro no

deberan diferir en mas de 10 ppm.

7 INFORME

Se realizard un informe gue deberd contener como minimo 1o
siguiente:

7.1 Fecha del ensayo y nombre de la persona que lo realizé.
7.2 Realizado de acuerdo a 1la Norma Venezolana COVENIN
correspondiente.
Identificacién de las muestras.

7.3
7.4 Resultados finales.
7.5 Determinaciédn realizada con sus valores parciales y totales.
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