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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

Pour la premiére fois aprés la guerre, le Comité d!'Btudes N° 10 se réunit
4 Stresa les 13, 14 et 15 juin 1949, Les membres de ce Comité, H# Ilissue de leurs
travaux, approuvérent 3 llunanimité des décisions dont le détai Eqsii 4 1'annexe

b}

I,

Constatant que pour avancer rapidement dans ses_ travauk,\i ’?Banquait
un nombre important d'éléments dlinformation expériments ima utile
de désigner|parmi ses menbres le Sous-Comité en questi : ition est
donnée au pgragraphe 9 de ltannexe I, I1 lui demanda 3 fFforts sur
la mise eu pPoint dtun essai international de viei i i€iel pour les
huiles pour|transformateurs. Des directives fure nées Sous-Comitf pour la

conception générale de cet essai. FElles so e ltannexe I,

n ‘ ous-Comité Permanent qui se réunit
pour la premi d 949 que les essais de vieillibsement arti-
ficiel des 1 ‘ inci y eux destinés a la recherche,| devaient
s'appuyer s i , autant que possible, des spllicitations
auxquelles 1 ises en service,

L & 2 isposent, pour accélérer les phénoménes d'altération

1°) 1a températi
20) 14 refiplack
30)

Une “quatriene iAfluence, moins importante si on ne dépasse pas pne certaine
température| pdut™d rvenir ¢ celle des produits-volatils susceptibles d['étre plus
ou moins éliminmés aucours des essais d!oxydation.,

La température de 120°C semble bien constituer, pour les essais effectués
4 la pression ordinaire dans des appareils non munis de dispositifs destinés & rete-
nir les produits d'oxydation volatils, une limite au-dessus de laquelle les valeurs
relatives pour le dépbt et llacidité sont considérablement modifiées, La reproduc-
tibilité des essais est d'ailleurs d'autant plus difficilement réalisable que leur
température est plus élevée.

Aucune objection séricuse ne s'oppose au remplacement de ltair par ltoxy-
géne; les dépbts obtenus en présence d'oxygdéne sont comparables & ceux formés en
présence d'air, mais ils apparaissent plus rapidemert.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

Technical Committee No,10 met for the first time after the wor at
Stresa, on 13th, 14th and 15th June, 1949. At the conclusion of the meeting
the decisions which are given in detail in Appendix I were unanimously
approved,

Since it was accepted that a considerable amount of experimental

data was needed 1n order to make rapla progress w1th thalr ork, the Committee
-~ of which

:_ttee was

ng test
Ea test
8

of

on
3 nat
artififed ] 3 ly those intendled for
research purposes, should be bdsed wpon ob stiofns reconciling, ap far as
possible, the influences to which the\oils are normally submitted in service.-

In the accgl ilable tﬁree

princilpal factors -

of less importance if a certain temperatyre is not
play - that of the volatile products which ¢an be lost

ature of 120°C scems to be the limit, for tests|carried
pressure in apparatus not designed especially to relain the
volatileloxidation products, above which the relative figures for sludge and
acidity are considerably modiiied, The reproducibility ol the tests is, more-
. over, much more difficult to achleve when the test temperature is higher,

‘ - There is no serious objection to replacing the air by oxygen; the
’sludge obtained in the presence of oxygen is comparable with that formed in
the presence of air, but it is produced more quickly,

-1 - 10(Central 0ffice)20%
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Le résultat de ces délibérations fult concrétisé dans un proces~verbal
donné en annexe II., Concernant l'appareillage de la méthode A de 1'A.S.T.M.
(D 670 ~ 42 T), le mode opératoire fut précisé et adapté & 1'expérimentation.
L'emplol de la bombe sous press1on d'oxygene préconisé par la méthode B de 1'A,S.T.M,
(D 670 = 42 T) fut réservé aux membres du Sous-Comité cui auraient la possibilité
de se la procurer.

Les huiles sur lesquelles les expériences seraient faites seraient pro-
curées par chaque délégué national, chargé d'envoyer a ses collégues un gallon de
la variété représentative de la qualité utilisée habituellement dans son pays.

Le 7 juillet 1950, les membres du Sous-Comité Permanent présents a
Paris & l'occasion de la session de la CIGRE, se réunirent pour faire le bilan des
premiers résultats obtenus,

Quelques précisions furent apportées a 1'appareillage-et au mode opéra-

toire.

da\par les

délégués nptionaux, 11 fut de01de de faire porter les exp&: t sur une
demi-douzafine d'huiles n'ayant pas un caractére commerg pécialement
& partir dl'un brut déterminé par des traitements bien tail n'est
pas exactement conmu du Sous-Comité, Ces huiles op Thornton

Research Cpntre de la SHELL; les renseignements so braitenent appli-
qué figureht au paragraphe 5 de 1'annexe III - : ement 1¢ procés-—
verbal de [la réunion du Sous-Comité Permanent O a Paris|

<holm Tes 2 , 3 et 4 aolf 1951,
Dr C, Janssen (Pays-Bas) et de

La réunion suivante cu
Tous les membres d¢taient présents
M. T, Learflini (Italie),

Gosta E et appor-
tera, dorénavant, sa comme
suppléant fe M, @

Les impd montrerent
nettement pue le ol influencer

considérabilement : ¥ modificr leur interprétation.

onclusions furent dégagées de la discussiom des résul-
tats

1) =Oomit,é e renoncé d'envisager 1'emplol de deux tempérafures
, Nune basse pour apprécier le type d'huile pour tran%formateurs

tres fluidé utilisé aux Etats-Unis et en Suéde, 1l'autre plus ¢levée,
lans les

pouE 1o +y1n A‘lﬂn-u'la-pnn-n transformateoure mrouramment utilisd

cautres pays d'Europe.

Etart donné le comportemcnt moins favorable du type d'huile tres fluide
mmem%L,uﬁmhﬁ»él%ﬁCécmﬁed%]mﬂmsDm'&qmmmmnbmmmmp
plus fortes, le Sous-Comité a décidé de réduire la température d'essai a
100°C afin d'appliquer un seul essal aux deux types d'huile actuellement
en usage.,

2) L‘oxy@ene doit barboter dans 1'huile au lieu de Llécher sa surface comme
clest le cas dang l'essai A,S.T.M, D 670 - 42 T méthode A,

3) L'utilisation des rofrlnerants, primitivement prévue pour capter led
produits volatils n'est pas primordlale lorsque la température de 1'essai
ne dépasse pas 100°C,

4) Il est indispensable d'utiliser un catalyscur d'oxydation lorsqu'on désire
réaliser un taux d‘oxydatlon suffisant dans un temps relativement court.
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The result of these discussions was set down in a report given in
~ Appendix II, With regard to Method A in A,S,T.M, D,670 = 42 T, the test
method was accurately specified and adapted for the work, The use of the
pressure bomb prescribed for Method B in 4,5,T,M, D,670 - 42 T was confined
to the members of the Sub-Committee who were in a position to obtain a bomb,

The oils for the experimental work were to be cbtained by each
national delegate, who was requested to send to his colleagues one gallon of
the type of oil representative of the quality generally used in his country,

On the 7th July, 1950, those members of the Permanent Sub-Committee
who were present in Paris for the C.I.G.R.E, meeting met to compare the first
results obtained,

Some details of the apparatus and of the test procedure were specified
more closely.

delegated, it was decided also to carry cut tests on six ¢
commercidl type, but prepared especially with varying deg ingment,
from a cryude distillate upwards, the refining treatmept
- controlldd but not known in detail by the Sub~Commit
by the THornton Resecarch Centre of the SHELL Compary; \ summarized iffofmaticn

on the tyeatments used are given in Paragraph 5 of App Qa3 IT,\ which|also

. includes [the Minutes of the meeting of the Per ttee in Paris on
7th July, 1950,

supplied

the 2nd, 3rd and|4th August,

The next meeting took pla
(Wetherlands) ang

1951, All members were present e
Mr, T, Ldardini (Italy).

3 he and
from then ] 1y 9 & Permanent 3ub-Committee ag a
deputy fq: ’ ' '
that
the sligh et on
the resul

the

results i~
4

a higher for the type of oil currently used in the o‘r,he:lf"11
countries of Europe, ’

Since the behaviour of the low viscosity oil was less satis-
factory in tests at 120°C because ol higher losses by evapo=~
ration, the Sub~Committee decided to reduce the test temperature
to 100°C so that a single test could be applied to the two

types of oil at present in use,

2) The oxygen must bubble through the oil instead of passing over
the surface as in the A,S,T.M, test D,670 - 42 T, Method 4,

3) The use of condensers, originally considered necessary for
retaining volatile products, is not essential when the test
temperature does not exceed 100°C,

L) An oxidation catalyst is indispensable to obtain an adequate
degree of oxidation in a relatively short time,
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5) La teneur en catalyseur_solﬁble correspondant 4 100 ppm de métal, primiti-
vement admise, paraft trop élevée et plusieurs délégués estiment qutil ne

6)

7

faut pas dépasser une teneur correspondant 3 un poids de mét

I1 a &té proposé dlutiliser un mélange de catalyseurs solubl
de cuivre et de fer) en vue d'une meilleure différenciation
certains cas,

" nécessaires pour llessai simultané d'un grand nombre dthuile
sieurs membres du Sous-Comité 2 ne pas prendre en considérat
bombe A,S.T.,M,-B.

Ces discussions aboutirent & la proposition dtune méthode

al de 10 ppm.

es (naphténates
des huiles dans

La dépense CGlevée résultant de llacquisition de plusieurs bombes métalliques

s, incite plu-
ion llessai & la

de vieillissement

dont le principe fut admis par tous les membres du Sous-Comité Permanent.

dtun 13
ture de
entendy
étant ]
par la

sur led
en prés
de naph
mixte d

Stockh
1toccad

MM, F.M. Clark

la détermi

qu'til ¢

4

’

i i 4D 2 .
L1 y\./U.U CLLIY L'COoUNTT ULULLIT OULU s

Les huiles au travers desquelles barbote un cg
aissées au choix de llexpérimentateur.
détermination du dépdt et de 1ltindice

huiles nationales et sur les hui
ence de cuivre métalliquey
iténate de cuivre (10 pg
omposé de naphténates de e

réunion tenue A Paris le 4
Tou

gstimérent que, par suite du faible deg
ité organique manquait, dans certains cas,

omalies constatées au cours des déterminations

effectuls suivant la mét

:Bne dlun débit

;Eé la tempéra-

ubles. Il est
X autres durées

est apprécié

ent de réaliser
bront effectués
fer métalliques,
'un catalyseur
hstituant) .

hode arrétée A
Juin 1952, &

tte séance sauf
it excuser,

ré dtoxydation,
de précision et
mesure.,

~
=

de déplts abon-
1épbts adhérant

b adsorbée furent
2 de la condensa=-

dants ¢t ¢ ifficultés éprouvées & détacher et & laver les
aux pafois-de ipients dloxydation et & les débarrasser de 1l'thuil
signaldesy Te d8légué suisse estima nécessaire d'étudier 1tinfluenc

tion sur 1ltévaporation des peroxydes.

Bn résumé, la réunion de Paris permit de préciser différents points relatifs
4 la détermination de ltindice d'acidité et du dépbt, & la condensation des produits -
volatils, aux catalyseurs, au contrfle du débit et au nettoyage des tubes d!oxydation.

——— -

Le Sous~-Comité Permanent tint, enfin, ses derniéres réunio

(Royaume~Uni) les 25, 26 et 27 juin 1953,

Tous les délégués étaient présents sauf M, T, Leardini (It

Dr T, Salomon (France) qui stétaient fait excuser,
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.5) An amount of soluble catalyst corresponding to 100 ppm of

metal, permitted originally, would appear to be too high,.
and a number of delegates were of the opinion that it is
not necessary to exceed a concentration of 10 ppm of metal
by weight, : .

6) The use of a mixture of soluble catalysts (copper énd iron
napthenates) was proposed because of the better differen-
tiation obtained between oils in certaln cases.

7) The heavy expense for the purchase of the several metal bombs
required for simultaneously testing a large number of oils
caused a number of members of the Sub-Committee to leave out
of consideration the bomb test by A.3,T.M, Method B,

These discussions led to the proposal of & method which was approved

in principle by all members of the Permanent Sub-Committee, as/iai}ows:—

rature of

bubbled through at a rate of one litre per hour,
164 hours, the other two periods being left

trial of

n tempe-

sgn is
g

oree of

100°C in the presence of solid or soluble catal;
A1l

It was agreed to carry out tests on -in the
presence ¢f metallic copper, metallic iron, i ic iron,
copper naphthenate (10 ppm), iron naphthenate st
composed ¢f copper and iron naphthenates

The fTirst results by the method\ds &)
considerad psion of

the C.1.G

| at a meeting held in Paris

&

1ALl members Sub-Committee were present at thiis meéting
except Megsrs. F,i, ) and T. Leardini (Italy), who pad sent
their apologies(i:>
) de ed that, because of the low degree pf oxida-

tion, the
cases, an

¢ in some
e taken

heavy

and

ng them
the effect

ies had been found during the determination of
¢ difficultics had been experienced in removing
to the walls of oxidation vessels, and in freei
> Swiss delegate considered it necessary to study

of condensation on the evaporution of peroxides,

In short, the Paris meeting made it possible to specify more exactly

various points concerning thc determlnation of the acid value and sludge, the
condensation of volatile products, the catalysts, the control of the oxygen flow,
and the cleaning of the oxidation tubes.

o s ot it v v

Finally, the Permanent Sub-Committee held its last meeting at Windsor

(United Kingdom) on the 25th, R6th end 27th June, 1953,

Dr, T. Salomon (France),

A1l delegates were present except Mr, T, Leardini (Italy) and
who sent apologles for absence,
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I1 ne peut &tre question de reproduire, méme d'une facon résumée, dans le
cadre de ce rapport géndral, les résultats des travaux expérimentaux consiivérables
entrepris par les membres du Sous-Comité Permanent dans le cours de ces deux der—
niéres années, Nous nous bornerons & prouper, dans les tableaux ci~contre les
valeurs moyennes des résultats obtemus par l'enscmble des laboratoires pour chague
échantillon et pour chaque catalyseur. Les valeurs moyennes obtenues aprés 164
heures de chauffe sont-inscrites par ordre croissant, Les nombres entre parenthé=-
ses correspondent aux valeurs la Dlus faible et la plus élevée obtonues pour chaque
caractéristique,

Les huiles soumlses par les délépués nationaux sont rcnroSgntces par une
lettre sans indication d'origine,

Les huiles IRO (Insulatinﬁ Reference 0ils) sont identifides par les nom=—
bres correspondant & la description donnde par la SHELL comme indiqué au paragraphe
5 d¢ l'annexe III, -

armi les huilcs IR0, c'est 1'huilc 5 qui accuse 1g
Tous les ¢xpérimentabteurs ont été d'accord sur ce point.
immédiatement aprés; la premicre (4) a de meilleures car
deuxieme (2) de meilleurcs ceractéristiques d'acidité
faible stqbilité parmi ces quatre huiles. Les huilcs
tére cue l'on appelle surraffiné,

ptimum,

4Net 2 viennent
dépdt, la
la plus

ent le carace—

, es huilcs marquées C,E.I,, c'est-a~-di >3 nt” été erpoyées par
les déléppés nationaux, groupent leurs carachcer 1 e domaine|l des huiles
5, 4 et 21 Les huiles C.E.I. sont des huilc 3

lusicurs laboratoires edrog 2 M. B les
huiles nationalecs et IRO, Elle nd ned et 6 ayant le

caractére|surraffiné & cause du dong
n principc, . sélection.,

hblos & ceux

ais, dans 1'
de la mét i
1 kb, soit
avantagée |

] discussions
qui marqugrext ,
1) Lt 1'enpllol de ce
edbalysalr
2) L ibue est
i*utile.

Ltaction catalytique du culvre métallidue est nettemont prépondérante et
les résultats obtenus en présence de catalyseur mixte sont nratiquement
identiques & ceux constatés en présence du cuivre seul.

3) 8i la température de 1l'essai ne dépasse pas 100°C, il est inutile de prévoir
un systéme de condensation des metiéres volatiles. ‘

L) Le délémué suisse signalec que les essais effectués suivant la méthode propo-
sée a Stockholm permettont de ddgager, ou point de vue des peroxydes, les
néries conclusions que l'essal suisse actuel. :
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It is not possible to reproduce within the compass of this general
report, even in a shortened form, thc results of the large amount of experimental
work undertaken by the members of the Permanent Sub-Committee in the course of
the previous two years., We shall confine ourselves to grouping in the tables
(sec opposite) the average valucs of the results obtained by all laboratories
for each samplc and for each catalyst. The average valucs obtained after
16/ hours' heating arc cntered in order of increasing magnitude. - The figures

~in brackets are the lowest and highest values obtained in each case,

The oils submitted by the national dolegates are designated by a
letter, without indication of origin,

The IRO oils (Insulating Reference Oils) are identified by the numbers
corresponding to the descriptions given by SHELL, as quoted 1F>Eg£§craph 5 of

T

Appendix s

Among the IRO oils, No,5 dlsplays the hlghbst stobility the
investigaftors agrec on this point, 0ils Nos,.4 and 2 folXow the
former (4)) is better for sludge formation, whilst the dat’ er
acldity c¢pharacteristics, O0il No,l shows the lowest utabl." f four oils,
0ils Nos.p and 6 show clearly the properties of oi ermed -} ined",

The oils designated I,E.C,, i.e, thoge st DA b ] legates,
have propprties which group them with oils 5/ 4 and he Y \re |olls
which are| used commercially, ,

Several laboratorics iy L B on the

national hnd IRO oils., This mcthod could no or - Ined oils
and 6 owipg to the danger of explosdon,

is.in princ..léZI?Bac. D

ool resilts comparable with those dbtained

ce test, not a selectjon test,

Yy the me

oil IRO 1, whlch was clearly under-
‘refined, ' '

ral conclusions can be drawn from the discyssions

at the Wi
° 7

catalytic action of metallic iron is negligibley the
his eatalyst can be discontinued,

9) There g 1o n'hjﬁr-'l' in 11qi'ng meballic dron and metallice cogper
similbtaneously,

The catalytic effect of metallic copper is clearly preponderant,
and the results obtained in the presence of the mixed catalyst
are practically identical with those obtained in the presence of
copper alone.

~3) If the temperature of test does not exceed 100°C, it is
unnecessary to provide means for condensing volatile products,

4) The Swiss delegate stated that tests carried out by the method
proposed at Stockholm made it possible to draw the same conclusions
from the point of view of peroxides, as with the present Swiss
test, '
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5) Le principe de l'emploi d'un catalyseur soluble apparait prometteur & plu=
sieurs membres du Sous-Comité et 1'on gonvient d'entreprendre, dans les
laboratoires des membres, 1'étude de l'application des catalyseurs métalli=-
ques solubles (naphténate de fer et naphténate de cuivre) pour examen
ultérieur par le Sous-Comité.

Plusieurs estiment cependant qu'on obtient une plus grande précision avec
le culvre métallique qu'avec le naphténate de cuivre,

6) Le catalyscur cuivre métallique donne des résultats d'altération qui per-
mettent de distinguer les huiles insuffisamment raffinées., Le mélange de
catalyseurs solubles (naphténate de cuivre et naphténate de fer) donne dus
resultats similaires.,

7) Certains membres estiment que la tencur en catalyscur soluble ne doit pas
dépasser une quantité correspondant & 10 ppm de métal,

quiscontiendrait 20 ppm
;Q\gfduirait la

zﬁzRecherches
pes 20 ppm de
répétabilite et la
guffisantes,
une définition plus

D'autTos conselillent I emplol ¢ U catalyscur Mixe
de cuivre et 20 ppm de fer; un tel mélange de ¢
durde de l'essai & environ 48 heures,

Une étuce statistique & laguelle s'est liv
de la British Electricity‘Authority sur 1a

fala)
—

On compte Obtbnlr des résultats ¢
précise des conditions d'expérie:

Permonent, répartis syr une période
> Permanent se sont mig d'accord sur le
e principe dc son fonctionnement,

de qug
plan q

poraissent cependant au sujet des cataly-

seurs, s par tout le monde, certaims membres hdési-

tent & le catalyseurs solubles. Un membpre précise que
1'enpl end impossible l'application de 14 méthode aux

- s A . E . .
huiles du dépot en service, parce que la floculation libre

du dérd l'action peptisante du nophtdénate d¢ cuivre.

it & l'annexe IV, permettra d'aillcurs d'egsayer les

huiles nce de cuivre métallique ot de catalyseurs|solubles,

Le Comité d'Btudes N°10 de la Commission Electrotechnique Internationale
a chargé en 1949 son Sous-Comitdé Permenent de mettre au point unc méthode interna~
tionale de vieillissement artificiel des huiles isolontes qui permettirait aux X~
perts nationaux de conserver une corrélation acquise avec lcurs méthodes et présen-
terait, en outre, des avantages de simplicité, de sensibilité et de précision,

Le Sous-Comité Permanent soumet & 1l'a pprobation du Comité d'Etudes N° 10
1a néthode de sélection des huiles neuves décrite a 1'annexe IV utilisant comme
catalyseur le cuivre métallique. .

Le Sous-Comité a accepté,en outre, & 1'unanimité, de poursuivre les essais
avec les catalyscurs solubles pour obtenir des informations plus nombreuseq sur les

avantages ou les désavantages de ce type d‘oxydatlon avec le but précis de réduire
la durée des essals sclon 1es conditions adoptées a Stresa par le Comité N° 10,

. 10(Bureau Central)203
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5) The principle of using a soluble catalyst appeared promising to
a number- of members of the Sub-Committee and it was agreed to
investigate in members' laboratories' the application of soluble
metallic catalysts (iron naphthenate and copper naphthenate), for
Jlater consideration by the Sub-Commlttee.

Several were of the opinion, however, that a better preci31on wQuld
‘be achieved with metallic copper than with copper naphthenate,

6) Metallic copper catalyst gave results from which it was possible
to distinguish oils which were insufficiently refined. The
mixture of soluble catalysts (copper naphthenate and iron naph-
thenate) gave similar results, e

7) Certain members considered that the amount of soluble catalyst
must not exceed a quantity corresponding to lg/ppg of metal,

Others were in favour of using a mixed cata
copper and 20 ppm iron; this mixture of c&la
the duration of test to about 48 hours.

st comtagiping 20 ppm
s _fowdd reduce

8) A statistical study made by the Britigh Ele iod Jearch
' e O} 20 ppm
he
: athod werg satis-
factory., at 11D ; 1d be

conditions,

~ Sub-Gommittee's work, |spread over
a peripd of four years, all mep bhe Permanent Sub-Committee gre agreed

on tho bs operating principle}

_ There are(some di ge f vipw, however, on the subjeIt of catalysts,
While petallic copperis\ - body, some members would hesitate to
advocalte the exclusive W ble—edtalysts, One member stated|that the
use of| solub te US -ad~ 6 impossible to apply the method to fsed oils in
which sludgé%i:a \ el invservice, because the free flocculation of

existipg sludgé a by the peptlslng action of copper naphthenate,

7 bus described in Appendlx IV enables olls to be|tested as
required i X s éither metallic copper or soluble catalysts,

T Vo pay S Bt 2 g 08

CONCLUSIONS -

ik ctrotechnical
Commission entrugsted the Permanent Sub-Committee with the task of devising an
international method for artificial ageing of insulating oils which would
preserve the correlation achieved by national experts with their own methods and
would also have the advantages of simplicity, sensitivity and accuracy,

The Permanent Sub~Cormittee now submits for approval by Technicad
Committee No,10 the selection method of new oils described in Appendix IV using
metallic copper as catalyst.

Furthermore, the Sub-Committee has unaninously agreed to continue the
trial of soluble catalysts to obtain more data on the advantages or disadvantages
of this type of oxidation test, with thc special aim of reducing the duration
of test in accordance with the terms of reference given by Committee No,10 at
Stresa.
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Les membres profiteront de ces essais pour perfectionner l'outillage

actuel et préciser plus &troitement ses normes,
projet définitif serait établi.

Pour le moment,
minérales, pures.
traité ultérieurement, '

Ont participé 4 ces

A 1ltissue de cette période, un

. cette méthode s'adresse uniquement aux huiles neuves,
Le probléme des huiles inhibées et des huiles usagées sera

travaux les organismes et personnalités suivants @

Belgique M. van Rysselberge Sofina
Etats-Unis M, F.M, Clark Geco©
Prance M, P, de la Goree Laboratoire Central des
Industries Electriques
H—F—Setomen Institiat—Francais du Pétrole
Italie M, L. Chiabotto ndard
M, T. Leardini
| : M. G, Palandri
Pays-Bas M, C, Janssen
Royaume-Uni M, V, Biske s Co Ltd.
' M, W. Petroleunf Co Ltd.

J.C. Wood-Mallock
Suade

M, G. Ericson
R4 M, H. Liander
Suisse M, Zurcher

BEA Research Lap,
W.B. Dick & Company Ltd,

Metropolitan Vilckers
Electrical Compgny Ltd.

W.B. Dick & Company Ltd,
Shell Petroleum C° Ltd,
B E A Research [Lab,

B E A Research [Lab,
Barton 0il Refihery
ASEA
ASEA
SEV

Le Secrétaire du C.E.10

Le Président du C.E,10
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Members would take the opportunity afforded by these trials to perfect

the present spparatus and to specify it more precieely.

period a final dreft would. -be drawn up.~m-~

At the end of this

At the moment this method was intended solely for new, pure, mineral"

oils;

the problem of inhibited oils, and used oils, would be dealt with later.

The following organizations and persons have teken part in the work i=

Sofina

Laboratoire Central

des Industries Electriques
Institut Frangais du
Pétrole

| Belgium Dr, van: Rysselberge
Frence Mr, P, de la Gorce '
Dr, T, Salamon
Italy— M, I Chiabotto
: Dr, T, Leardini
; e Mr. G, Palandri
Netherlands = - Dr, C, Janssen
Sweden. Mr, G. Ericson
. . . Mr, H, Liander
Switzerlend °  ‘Dr. Zurcher

 United Kingdom Mr., v. Biske

U.S!A;: ‘

gcret

The Chairman of T.C,10

Lobitos Oilfiellds Co, Ltd,
hell Petroleum Co, Ltd.
B.E,A, Research Leboratories

W.B., Dick & Cols Ltd.,

Metropolitan Vfickers

Electrieal Coly Itd,

W.B, Dick'& Co| Itd,

-. Shell Petroleupn Co, Ltd,
B.E,A, Research Laboratories
B,E,A, Research Laboratories
Barton Oil Reffinery

G.E.C.,
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3

2)

3)

. 4)

5)

6)

7)

8)

.diaire ¢

" suivants s

ANNEXE I

Décisions du Comité d'Etudes No 10

STRESA 15 Juin 1949

Les délégués sont unanimes 3 exprimer le- éeswr et 1'esp01r -de:voir reprendre
les travaux du Comité No 10,

Les délépués officiels comptent que le Comlte No 10 ne se llmltera pas A rédi-
ger des recommandations et des spécifications en se basant sur des travaux effec-
tués par ailleurs, mais qu'il fera une partle du travail lui-méme par l'intermé-
de son Sous~Comité Permanent.,

Les membres du Comité marquent leur accord sur le fait que le Sous-Comité
Permanent doit conserver la tradition de rassembler les chservations bien

. o | ] , AR
fai e Gécrites, ¢ 5 TOUVGLY ITPUyer Sur cilies.
Les délégués officiels feront des démarches” auprés leubs\Oomiyés nationaux

regpectifs pour que ces derniers s'associent & ltovganisation dih service de

cortrble et de surveillance des huiles isolantez

Les + - $e tienne en

lidi seulement pour ce
qui _ e pour|ce qui con-
cey] pnificatioh, du facteur
de : .

La |eréation dlun Sous-Com 4 1l'unanimité}

En [vue de créer
arfificiel, les

i.1lissement
tion les points

-a) [Les produits
seront-ils

DéSir%izzf
Comité

| tappareil,

bsorbé ¢

ir les huiles
les conditions

de maniére 4 fournir un classement des huiles en groupes qui soit corroboré
par les résultats en service normal dans les conditions les plus sévéres,

Cet essai doit servir, autant que possible, & la caractérisation des huiles
neuves et A ltlappréciation de 1'état des huiles usagées,

Lrattention du Sous-Comité Permanent est attirée sur le probléme des huiles
inhibées de maniére A en tenir compte dans la suite de ses travaux,

I1 est recommandé au Sous-Comité Permanent de s'inspirer autant que possible
des deux appareillages ASTM de maniére 2 s'en servir pour leur faire reandre

tout ce que llexpérience acquise dans les travaux des vingt derniéres années
permet d'espérer,
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' APPENDTX I

L . s vt e 5 oy S

Decisions of'Teghnical Committee No,10

at STRESA, 15th June, 1949

1) The delegates are unenimous in expressing their desire and hope
that the work of Technical Committee No,10 will be recommenced,

2) The delegates expect Cormittee No.10 not to limit its work to .
making recommendations and specifications based upon information received from
others, but also to carry out work through its own permanent Sub-Comm;ttee.

%) The Committee agrees that the Permanent Sub-Qommittee should follow
the jpractice of collecting the resulls of research whic been pfficiently
carried out and carefully described, and basing its wo ?s}\

4) The official delegates will ask their Natiy ' ?es to
collgborate in the organization of controlled supteys\o s achieved
with |insulating oils in practice,

5) It is agreed that Technical Comfd the I.E,C. will
mainfain a close liaison with the C.I.G,RE i th or~N04ils not| only with
reganrd to the problem of the evaluation Of exlstd ge, but alpo with regard
to tHe determination of acid and saponifiicati pbr and inter-

-facidl tension,. : Co :

6) The formation of a pers iittee i imopsly agreed.

an apparatus for a logical artificial
Pollowing points shall be taken into

7) For the purpose of
ageing test, the Committee a
consilderation -

inside
o}

ben

Lional ageing

tests Ald fulfil the

follg

b\ the duration of test to be as short as possibleé;
good reproducibility ; h

d) satisfactory selectivity;

so ag to give a classification of oils confirmed by results obtained in practice
under the most severe conditions of normal service,

This test should, if p0351ble, be suitable for determlnlng the charac-
teristics of new oils, as well as for assessing the condition of used oils.

The Sub-Committee is asked to take into con81deration the subgect of
inhibited oils,

It is recommended that special consideration be given to the use of the
apparatus of the two existing A.S:T,M, test methods in the light of the experience
acquired in the last twenty years.
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9) Le Comité d!'Etudes No 10 approuve les désignations des délégués .ci-aprés comme
membres du Sous-Comité Permanent qui sera présidé comme le Comité d'Etudes N° 10

1)

3)

par le Professeur Henri WEISS (France) :

M, F.M, Clark Ftats-Unis

Dr C, Janssen .. Pays~Bas

M, P.W,L, Gossling Royaume~Uni

Dr Ing. T. Leardini Italie

M, H. Liander Suéde

M. M.G. Palandri Ttalie (suppléant)
. Dr T. Salomon France

Dr van Rysselberge Belgique

Dr M, Zircher Suisse.

Le Secrétariat du Sous=Comité Permanent est assuré par le Dr M. van Rysselberge

(Belgique), Secrétaire du Comité d!'Etudes No 10,

TS e o . et T

ANNEXE TI

Décisions du Sous-Comité Perman

STRESA 15 Juin 1949.

Chaque dé)légué national devra se procurer j
considéréd comme représentative de
Pays.

I1 se changera de faire parvenir u
Sous~Comif}é Permanent.

brmateurs

re du

Les membrg ignt donc de plusieurs échantillons

dlhuiles g suivants @

a) examen :

b) examen es, mais en ajoutant un catalyspur solu-
ble, si s de catalyseur ou en remplagant lg cata-
lyseur
Les auf]

La quan 1s les
essaisqg e parties
dthuile

c) examen la/méthode A de 1!ASTM (D 670 ~ 42 T) dont le mode oppratoire

sera rqspecté sauf pour les points préciséds ci-aprés s

- oxygéne fabriqué A partir de l'air liquéfié & ltexclusion de celui obtenu

par &électrolyse; _
-~ débit d'oxygéne de 1 litre/heure;

~ pesée du tube 4 essai contenant l'huile 2

essayer avant et aprés llessai et
mesure de la variation du niveau dthuile dans le tubes

détermination du dépft par précipitation directe 3 1la température de 25°C en
ajoutant 4 un volume dthuile trois volumes de n-heptane;

les essais suivant la méthode ASTM devront 8tre réalisés pour trois durées
différentes; : '
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9) Technical Comittes No.10 approved the following nominations to
the Permanent Sub-Committee, which would be under the same Chairman-as T,C,10,
Professor Henri Weiss (France) i~

Mr, F.M. Clark U,3.4,

Dr, C, Janssen . Netherlands
Mr. P,W,L, Gossling Uhited Kingdom
Dr, Ing, T, Leardini Ttaly

Mr, H, Liander Sweden

Mr, M.G, Palandri Italy (alternate)
Dr, T, Salomon France

Dr, van Rysselberge Belgium

Dr, M. Zurcher - Switzerland

Dr., M, van Rysselberge (Belglum), Secretary to T,C lO, undertook the,“
Secretariat,

APPENDIX TIT

n 8 Ay 'transformer.oil
considened to be representative of: th hif used in his eountry.
2) He would send one gallon o 14 0il to/each member of the Permanent

Sub~Committee,

prmittee would then haye available
a rnumber _ i vjeet to the following tests -

al methods but with the addition of
if the method did not include a cgtalyst,
a soluble catalyst for the solid catalyst,

donditions would remain unchanged., The¢ amount

alyst added to the oil, the same for all the

shopld correspond to 100 parts of copper to one million
6il, i.e. 0,01%; ’

tion in accordance with A,S.T.M, Method A (D 6J0 - 42 T),
the test conditions for this method being complied with except
' the following points -

- oxXygen Irom liquid dlr, that obtained by electrolysis to
be excluded; S o

"= rate of flow of oxygen 1 lltre/hour,

- = weighing of the test vessel containing the oil under test
before and after the test, and measurement of the change
in oil level in thb tube;

~ determination of the sludge by direct precipitation at the
temperature of 25°C by adding three volumes of n~heptane to
one volume of oil;

~ the tests in accordance with the A.S.T.M, Method should be
made for three different periods;
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3)
4)

5)

d) examen d'aprés la méthode A de 1!'ASTM, le catalyseur solide étant remplacé
par des catalyseurs solubles, toutes les autres conditions restant rigoureu=
. sement identiques A celles fixées en cj - :

e) les membres du Sous-Comité Permanent qui en auront la possibilité devront
également soumettre les.huiles examinées & la méthode B de 1'ASTM (D 670-
42 T) sous pression d'oxygéne. :

- v

ANNEXE IIT
Décisions du Sous-Comité Permanent
PARIS 7 juillet 1950

Assistaient & cette séance les membres du Sous-Comité Permanent qui parti-
cipaient aux travaux de ka CIGRE, : ' ' ’

M. W, L, Gossling Royaume ~Unt
Dr C, Janssen Pays-Bas
M, H, Liander
M. M,G, Palandri
Dr T, Salomon
Dr M., van Rysselberge
Prof, H, Weiss
Dr M, Zurcher )
M, F.M, Clark (Btats-Unis)

'1) « Poursui les délégués
nationa eurs solides
et sol t 4 travers
1thuil

2) Etudietr 1tinfluence des modificati SrHé n de fagon &

smpléte des constituants vjolatils;

luence catalytique du naphtjénate de fer

Déterminer le dépb yr précipitation par le n-heptane ef] non par

bigquait encore dans certains laboratdires;

1tré des huiles choisies par les délégués phationaux,
nsulating Reference 0ils) de degrés de raflfinage trés

différ¢nts\et biw wé préparées spécialement par le Thornton Research Centre

1RO 3

JRO 4

IRO 5

IRO 6

tir\du m&me brut :

itée au solvant, servant de base & la fabrication d'huiles pour
prateurs par traitement ultérieur & 1'oléum et 2 la tlerre.

Huile traitée au solvant et a 1llacide, ce dernier traitement étant moins
énergique que celui auquel avaient été soumises les huiles IRO 3 et 4.

Huile normale pour transformateurs ayant subi un traitement au solvant

plus énergique que lthuile IRO 4,

Huile normale pour transformateurs ayant subi un traitement au solvant
moins énergique que lthuile IRO 3,

Hhile‘nonnale pour transformateurs contenant plus de composés aromatiques
que les huiles IRO 3 et 4.

Huile blanche technique gyant subi un traitement énergique & 1toléum.
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the work of C,T.G.R.E

d) examination in accordance with A.S,T.M, Method A, the solid
catalyst being replaced by soluble catalysts, all the other
conditions remaining strlctly in accordance with those laid

down

in c)

e) those membere of the Permanent SubuCommlttee who were able
could also test the oils under examination by A.S,T.M. Method B
(D 670 = 42 T) with oxygen under pressure.

APPENDIX III

Decisions of the Permansnt Sub~-Committee

PARIS, 7th July. 1950

Those members of the Permanent Sub-Committee who were taking part in

were prpqmnt at this mantihg'—

sent iy
- solid d
or bubh

as to (g
togethd

by dirg

six oils.
known 4

Centre

Mr, F,M. Clark (Uniteg States

0ils are normally produced by further oleum and

Mr. P.W,L, Gossling
Dr., C, Janssen
Mr, H., Liander .
Mr, M,G, Palandxri .
Dr. T, Salomon
Dr, M, van Rysselberge
Prof, H, Weiss
Dr, 14, Zurcher

be made in the pi
oxygen passing over

tgé only b~ precipltation with an-hepta:
the practice in some laboratories;

crude 011;

The solvenﬁ’refined feedstock from which transf

the oils

resent of

The surface

tubes so
pounds ;

ly, and

ne and not

test also
r and well-

=]

n Research

Drmer

earth

IRO 2 :
IRO 3
IRO 4e§
IRQ 5

IR0 6

treatment,

An experimcntal 0ll produced by a combination of solvent
extraction and acid treatment, the degree of refinement-
being somcewhat less than in the case of IRO 3 and IRO 4.

extracted than IRO 4.

: Normal transformer oil which has been more heav1ly solvent—

Ordlnany transformer oil whiceh has been less heav1ly

solvent=extracted than IRO 3,
IRO 3 and IRO 4.

treatment .

-9 -

s Normal transformer oil of higher aromatic content than

! Commercial white oil which has undergone drastic oleum
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JANNEXE TV

Bescription de l'appareil de vieillissement
artificiel pour 1'essai des hulles isolantes
adopté par le Sous=Comité Permanent

Principe :

Les huiles au travers desquellecs barbote un courant d'oxygéne sont main-
tenues pendant des durées soigneusement notées & la température de 100° en présence
de cuivre agissant comme catalyseur d'oxydation; Le degré d'oxydation cst appréeié
par la mesure du dépdt et de 1'indice d'acidité.

Récipient d'essai :

Tube AS.T.M. en verre Pyrex
Diamdtre extéricur : 25 mm
Epaisscur des parois : 1,25 mm
Lonpueur : 150 mm 3
Capfcité : environ 50 cm

Lo fpécipient d'essai est fermé imparfaitement de mone

2 . . [ -« I3
tre percé d'fin orifice de 6 mm de diamétre permettant 'amence
de l'oxygeéne

Remarque : retouches,
- définie.

Quantité d'hbile

Lthpi té.
Tube d'omends

Diage

Diameé

Dist
te
:)

¢ 3 mn au minimum et 4 mm qu meximum,
pas écrasée contre le fond |du tube

AMimentation
Oxyge
capillaire

" re—— ]

25t parfaitement séché par passage sur de l'acide
14 1quc concentré ot sur de la chaux ou par tout gutre
A'efficacité érale ou supérieure,
1 litre/heurc x 0,1 litre, la méthode de gontrdle
au choix Qe l‘experlmentateur. A titrgq d'indi-

et q. IR ) N 4 L4 K |
CaTION; mn IS POSTTEIY uuu\..u.u.u.z_pb cir=contre—a——ete uu;..:.lse avec

succés et permet le contrdle sur chague tube individuellement.
Y |

Conditions de nettovase des récipients d'essai :

. B Lt
v {1
|
Ny LRl

Les récipients d'essal scront lavés chimiquement. Une méthode de ncttoyage
oui a été trouvde satisfalsante consiste & laver successivement avee 1l'acétone, lc
savon et l'eau, puls avec do l'acide sulfurique congentré qui est éliminé par
rincage d'abord & l'eau de la canalisation puis & 1'eau distillée,

On séche dans une dbuve & alr maintemue & 105-110°C pendent au molns trois
heurcs et on laisse refroidir & la températfire ordinaire dins un dessiccateur dans
lequel les rdéeiplents sont conservdés jusqu'auw moment de 1'emploi,
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APPENDIX IV

Description of the Artificial Ageing Apparatus for Testing
Insuylating Oils,_adopted bvvthé‘Pérmanent“Sub—Committee e

Princinle

The 01ls, through whlch strean of oxygen is bubollng, are maintained
for carefully measured periods at a temperature .of 100°C in. the presence of copper
as an oxidation catalyst. The degree of oxidation is estimated by determlnlng
the amount of sludge und the acid value,

Test Vessel _
A,5,T,M, tube of Pyrex glass,
External diameter : 25 mm
Wall thickness : 1,25 mm
Length : 150 mm

Volume : approx, 50 m3

The test vessel is partially closed by means of
a hole 6 mm digmeter through which passes the oxygen i

>@aving

s er
consideration, by a glass funnel{to ensuk ) gels
defined degree of condensations

Quantity [of Oil

25 grammes,

. sintered glasg filter.
Oxygen Lead-in Tube
minimum

D 4e5 1im maximum

¢ 3 mm minimum and 4 rm maxyimum,

so that the oxygen bubblg is not
flattened against the bolftom of
the test tube,

The oxygen shall be perfectly dried by paséing through
concentrated sulphuric acid and over lime, or |by some
other method which is of equal or higher effigiency,

Quantity © L litre/hour *U,Ll Iitre, the method of control
being left to the choice of the operator, As a guilde,
the device sketched opposite has been used with success
and makes it possible to control each tube individually.

Methods of cleaning the Test Tubes

The test tubes shall be chemically clean, A method of cleaning which
has btsen found satisfactory 1s to wash successively with acetone, soap and water,
and then with concentrated sulphuric acid, which is removed by washing with tap
water followed by distilled water,

The apparatus is dried in an air oven at 105° to 110°C for at least
three hours, and then allowed to cool at room temperature in a desiccator in which
the tubes are kept until they are used..
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Régime thermique et dispositif de chauffage s

La température d'essai de l'huile a &té fixée 3 100°C.

, En utilisant un chauffage par bloc d'aluminium en métal forgé percé de
trous dans lesquels entrent les récipients d'essai (tubes ASTM), la répartition
thermique suivant le schéma ci-~dessous a été trouvée dans le cas ol ces données
ont été contrflées. '

sans avec

couvercle barbotage  barbotage
—N | famsm— dloxygéne dloxygéne
* 9708 88eC
35 mm

- F. ' °C g70°C

99,7 + 0,3 (99,8 * 0,2

&

2

A\

\

100 +0,1  [100

I+

0,1

W

AN

\\

100 + 0,1 100

I+

0,1

A
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