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This third edition cancels and replaces the second edition published in 1978. This edition
constitutes a technical revision.

The main changes deal with the preferred measurement method.
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Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
10/573/FDIS 10/575/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cette norme.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/CEI, Partie 2.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant 2015.
A cette dpte, la publication sera

* reconduite;

* supprimée;

* remplacée par une édition révisée, ou
*+ amendée.



https://iecnorm.com/api/?name=025951ca4e5608d768e7ce88a24e4ac6

60247 O IEC:2004 -9-

The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
10/573/FDIS 10/575/RVD

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until
2015. At this—date—thepublicationwil-be

* reconfirmed;

+ withdfawn;

* replag¢ed by a revised edition, or
+ amended.
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INTRODUCTION

Santé et sécurité

CEI:2004

Avertissement général. La présente Norme internationale n'est pas censée aborder tous les
problémes de sécurité associés a son utilisation. Il incombe a I'utilisateur de la norme d'établir
les pratiques sanitaires et de sécurité appropriées et de déterminer I'applicabilité des limites

réglementaires avant utilisation.

Environnement

La présepte—n — P -
d'échantillons usagés et aux solides contaminés par des huiles. Il convient que |la

rebut de [ces produits soit effectuée selon les réglementations locales concernant-I’in

I’environmement. Il est recommandé que toutes les précautions soient prises |pour
rejeter cgs liquides dans I'environnement.

écipients
mise au
npact sur
eviter de
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INTRODUCTION

Health and safety

General caution. This International standard does not purport to address all the safety
problems associated with its use. It is the responsibility of the user of the standard to establish
appropriate health and safety practices and determine the applicability of regulatory limitations
prior to use.

Environment

This stapgard—gives—rise Asttatin qtits—ehemicats—tse a3 Ataiers and oil
contaminjated solids. The disposal of these items should be carried out accordind to local
regulations with regard to their impact on the environment. Every precaution shodld-be taken to
prevent the release into the environment of these liquids.
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LIQUIDES ISOLANTS -
MESURE DE LA PERMITTIVITE RELATIVE,
DU FACTEUR DE DISSIPATION DIELECTRIQUE (TAN 9
ET DE LA RESISTIVITE EN COURANT CONTINU

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale donne la description de méthodes qui permettent la
détermingt tssipati € f ; fttivité tve et de la
résistivit¢ en courant continu de tout matériau isolant liquide, a la température d'essd|i.

Ces méthodes sont d'abord destinées a la réalisation d’essais de référence ‘sur deg liquides
neufs. Elles peuvent également étre appliquées aux liquides en service: dans des trans-
formateufs, des cébles et autres appareillages électriques. Cependanty ces méthodes ne
peuvent |étre utilisées que pour des liquides monophasiques. Korsqu'il est demandé
d’effectug¢r des déterminations périodiques, des procédures simplifiées, telles qlie celles
décrites a I’Annexe C, peuvent étre adoptées.

Il peut éfre nécessaire d'utiliser des procédures de nettoyage différentes pour leg liquides
isolants autres que les hydrocarbures.

2 Références normatives

Les docyments référencés ci-aprés sont indispensables pour l'application de ce dpcument.
Pour les [références datées, seule I'édition ¢itée s'applique. Pour les références non datées,
c'est I'édjtion la plus récente du document référencé (y compris tous ses amendements) qui
s'appliqup.

CEIl 600p3, Méthodes pour la._mesure de la résistivité transversale et de la fésistivité
superfici¢lle des matériaux isolants électriques solides

CEIl 60230, Méthodes recommandées pour la détermination de la permittivité et du facteur de
dissipation des isolants -electriques aux fréquences industrielles, audibles et radioélectriques
(ondes métriques eomprises)

CEIl 60475, Méthode d’échantillonnage des diélectriques liquides

CEIl 61620, fsofants figuides — Determination au facteur de aissipation afefectrique par la
mesure de la conductance et de la capacité — Méthode d’essai

3 Termes et définitions
Pour les besoins du présent document, les termes et définitions suivants s’appliquent.

3.1

permittivité (relative)

la permittivité relative d'un isolant est le rapport entre la capacité C, d'un condensateur, dans
lequel I'espace entre les électrodes et autour d'elles est entierement et exclusivement rempli
de l'isolant en question, et la capacité C, de la méme disposition d'électrodes dans le vide.

La capacité C, de la disposition d'électrodes dans I'air peut étre normalement utilisée au lieu
de C, pour déterminer la permittivité relative avec une précision suffisante
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INSULATING LIQUIDS -
MEASUREMENT OF RELATIVE PERMITTIVITY,
DIELECTRIC DISSIPATION FACTOR (TAN ¢)
AND DC RESISTIVITY

t the test

1 Scope

This International standard describes methods for the determination of the dielectric dissipation
factor (ta , relative permittivity and d.c. resistivity of any insulating fiquid material g
temperatpre.

The methods are primarily intended for making reference tests on unused’liquids.

also be
However
routine d

With ins
required.

2 Normative references

The follo

the referd

IEC 60093, Methods of test for volunie resistivity and surface resistivity of solid

insulating
IEC 6024
dissipatid
including

IEC 6047

IEC 6164
ment of t

hpplied to liquids in service in transformers, cables and otherseléctrical a
the method is applicable to a single phase liquid only. When it"is desired
bterminations, simplified procedures, as described in Annex.C,“may be adopt

Llating liquids other than hydrocarbons, alternative «cleaning procedures

enced document (including any amendments) applies.

materials

b0, Recommended methods for the determination of the permittivity and
n factor of electrical ‘insulating materials at power, audio and radio frg
metre wavelengths

5, Method .of-sampling liquid dielectrics

0, Inswulating liquids — Determination of the dielectric dissipation factor by
he conductance and capacitance — Test method

They can
pparatus.
to make
2d.

may be

ving referenced documents are indispensable for the application of this document. For
dated reflerences, only the edition cited applies’-For undated references, the latest

bdition of

electrical

dielectric

quencies

measure-

3 Terms and definitions

For the p

3.1

urposes of this document, the following terms and definitions apply.

permittivity (relative)
the relative permittivity of an insulating material is the ratio of capacitance C, of a capacitor in
which the space between and around the electrodes is entirely and exclusively filled with the
insulating material in question, to the capacitance C, of the same configuration of electrodes in

vacuum.

The capacitance C, of the configuration of electrodes in air can normally be used instead of C,
to determine the relative permittivity with sufficient accuracy
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3.2

facteur de dissipation diélectrique (tan J)

DDF

facteur de dissipation diélectrique, (tan d) d'un isolant est la tangente de I'angle de pertes.

L'angle de pertes est I'angle pour lequel la différence de phase entre la tension appliquée et
le courant qui en résulte dévie de 1/2 rad lorsque le diélectrique du condensateur se compose
exclusivement de l'isolant

NOTE Pour des raisons pratiques, la tan J (pour les valeurs mesurées inférieures a 0,005) et le facteur de
puissance (PF en anglais) sont essentiellement les mémes. Une simple conversion peut étre utilisée pour convertir
I'une en l'autre. Le facteur de puissance est le sinus de I'angle de pertes et la relation entre le facteur de
puissance et le facteur de dissipation diélectrique peut étre exprimée comme suit:

PF = __DPE__ (1)

V1+(DDF)?

3.3
résistivité en courant continu (volumique)
la résistivité volumique d'un matériau isolant est le quotient de “Fintensité d'up champ
électriquée continu par la valeur stationnaire de la densité du courant-dans le matériay

NOTE L'upité de résistivité est I'ohmmétre (Qm).
4 Généralités

La permittivité, la tan J et la résistivité, prises séparément ou ensemble, sont des indicateurs
important{s de la qualité intrinséque et du degrée de contamination d’un fluide isolant. Ces
parametres peuvent étre utilisés pour interpréter des déviations par rapport aux| caracté-
ristiques |diélectriques voulues et I'influenceéventuelle sur les performances de I'équipement
dans lequel le fluide est utilisé.

4.1 Permittivité et facteur de dissipation diélectrique (tan J)

La permittivité et le facteur de ‘dissipation diélectrique (tan J) des liquides isolants électriques
dépendent beaucoup des conditions expérimentales de mesure, notamment de la température
et de la| fréquence de~la/tension appliquée. La permittivité et le facteur de dissipation
mesurent la polarisatign-diélectrique et la conductivité du matériau.

A fréquence industrielle et a température suffisamment élevée, conformément aux présentes
méthodes, les_pertes peuvent étre attribuées exclusivement a la conductivité dui liquide,
c'est-a-dire ,d la présence de porteurs de charge libres dans ce liquide. Les meslures des
propriétés.diélectriques de liquides isolants de haute pureté ont ainsi une grande importance
puisqu’el eS illu'iquc:llt ta plébcllbc de pu“uan‘lb.

Les pertes diélectriques sont en général inversement proportionnelles a la fréquence de
mesure et varient avec la viscosité du milieu. La valeur de la tension d'essai utilisée pour la
mesure du facteur de dissipation est peu importante et est souvent liée a la sensibilité du
pont de mesure. Il faut cependant garder a I'esprit qu'un gradient de tension trop élevé
provoque des phénoménes secondaires aux électrodes, un échauffement di a des effets
diélectriques, des décharges, etc.

Tandis que des quantités relativement élevées d'impuretés produisent des variations compa-
rativement faibles de la permittivité, la tan J des liquides isolants peut étre fortement
influencée par des traces de polluants dissous ou par des particules colloidales. Certains
liquides sont beaucoup plus sensibles a la contamination que les hydrocarbures liquides, car
leur polarité est plus élevée et il en résulte un pouvoir solvant et une possibilité de
dissociation plus importants. Pour cette raison, leur manipulation demande relativement plus
de précautions que celle des hydrocarbures liquides.
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3.2
dielectric dissipation factor (tan )
DDF

dielectric dissipation factor, DDF, (tan J) of an insulating material is the tangent of the loss
angle.

The loss angle is the angle by which the phase difference between applied voltage and the
resulting current deviates from 12 rad when the dielectric of the capacitor consists exclusively
of the insulating material

NOTE For practical purposes, measured values below 0,005 for tan d and power factor are essentially the same.
A simple conversion can be used to convert one to the other. The power factor is the sine of the loss angle and the
relationship between power factor and dielectric dissipation factor can be expressed as follows:

pr=—_PPF 1)

V1+(DDF)?

3.3
d.c. resigttivity (volume)

the volume resistivity of an insulating material is the quotient of a-d.c. electrical field strength
and the steady state current density within the material

NOTE The unit of resistivity is the ohmmetre (Qm).
4 General

Permittivity, tan J and resistivity, either separatelyZor together, are important indicatqgrs of the
intrinsic quality and degree of contamination of‘an insulating fluid. These parameters may be
used to ipterpret the deviation from desired di€lectric characteristics and the potential influence
on performance of equipment in which the fluid is used.

4.1 Permittivity and dielectric dissipation factor (tan d)

The permittivity and the dielectric dissipation factor (tan J) of electrical insulating liquids
depend to a considerable extent on the test conditions under which they are mealsured, in
particulan on the temperature and on the frequency of the applied voltage. Permittivity and
dissipatign factor are the—“measurements of dielectric polarization and conductivity of the
material.

At power|frequency and sufficiently high temperature, as recommended in these methods, the
losses mpy be“attributable exclusively to the conductivity of the liquid, that is, to the jpresence
of free charge/carriers in the liquid. Measurements of the dielectric properties of h|gh purity
insulating liguids are therefore of value as an indication of the presence of contaminants.

The dielectric loss factor is usually inversely proportional to the measuring frequency and
varies with the viscosity of the medium. The value of the test voltage when measuring the
dissipation factor is less important and often governed by the sensitivity of the measuring
bridge. However, it must be borne in mind that too high a voltage stress results in secondary
phenomena at the electrodes, dielectric heating, discharges etc.

While relatively large amounts of impurities produce a comparatively small change in
permittivity, the tan ¢ of insulating liquids may be strongly affected by traces of dissolved
contaminants or colloidal particles. Some liquids are much more sensitive to contamination
than hydrocarbon liquids due to their higher polarity, which results in turn in higher solvent
power and dissociation capability. Therefore, they require comparatively greater care in
handling than hydrocarbon liquids.
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Puisque la valeur initiale est considérée comme étant représentative de I'état réel du liquide,
il est trés souhaitable de mesurer la tan o dés que I'équilibre de température est atteint. La
tan O est trés sensible aux variations de température. Son accroissement avec les
accroissements de température est généralement exponentiel. Il est par conséquent
nécessaire d'effectuer les mesures dans des conditions de température suffisamment
précises. La procédure décrite ci-dessous permet de minimiser le temps nécessaire pour
atteindre I'équilibre thermique entre I'échantillon et la cellule.

4.2 Résistivité

La résistivité conventionnelle, telle que mesurée dans la présente norme, n’est généralement

pas la résistivité vraie. L’application d’'une tension continue modifie progressivement les
Caractéri-s{in..nn mitialac Ay DA ~ar oibn A o et A Abhar~nne | o -Acict) '|té Vraie

PO C o TtoTC o OU g ura T Ppar outc—OC o mhgractdorT oo o oTraTg oo o roorot

ne peut étre obtenue qu’a basse tension, immédiatement aprés I'application de |la tepsion. La
présente|norme préconise I'application d’une tension assez élevée pendant une(durée longue.
Le résultat est en général différent de celui obtenu avec la CEI 61620.

La mesure de la résistivité des liquides selon la présente normecdépend de [plusieurs
conditionjs expérimentales, a savoir:

a) La température

La répistivité est trés sensible aux variations de températyure. Sa variation en fopction de
I'inverse de la température exprimée en kelvins (1/K).est généralement expongntielle. Il
est par conséquent nécessaire d'effectuer les mesures dans des conditions de
temperature suffisamment précises.

b) L'intepsité du champ électrique

La résistivité d'un échantillon déterminé peut étre influencée par la valeur du champ

appliqué. Pour que les résultats soient comparables, les mesures doivent étre [réalisées

avec [des gradients de tension a peu prés égaux et avec la méme polarité. Le gfadient et

la poIIarité doivent étre notés.
r

c) Ladu

Lors fe I'application d'une tension continue, le courant a travers I'échantillon dgcroit par
suite [de la migration des porteurs de charge vers les électrodes. Par convention/|la durée
de milse sous tension esttfixée a 1 min. Toute variation de cette durée peut provdqquer des
écartg appréciables dans’les résultats d'essais. (Certains liquides trés visqueuy peuvent
nécegsiter des durées,de mise sous tension plus longues (voir 14.2).)

ée de mise sous tension

4.3 Ordfe des détérminations

L’applicationd’une tension continue a un échantillon peut modifier le résultat d’'une mesure de
tan Jfaite.ensuite sous tension alternative.

Lorsque les mesures de la permittivité, de la tan J et de la résistivité doivent étre faites
consécutivement sur le méme échantillon, les déterminations en courant alternatif doivent
toujours étre effectuées avant d'appliquer la tension continue. Il convient de court-circuiter les
électrodes de la cellule pendant au moins 1 min aprés I'essai en courant alternatif, avant de
commencer la mesure de résistivité.

4.4 Facteurs pouvant conduire a des résultats erronés

Seule une contamination importante est susceptible d’affecter la permittivité. Cependant, le
DDF et la résistivité peuvent étre fortement affectés par la présence d’'une quantité infime de
polluants.

Les résultats douteux proviennent généralement d’'une contamination due a un échantillon-
nage ou a une manipulation incorrecte des échantillons, a un nettoyage incomplet des
cellules ou a I'absorption d’eau, et surtout a la présence d’eau non dissoute.
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Since the initial value is thought to be representative of the actual conditions of the liquid, it
appears most desirable that tan J should be measured as soon as temperature equilibrium has
been reached. Tan ¢ is very sensitive to changes of temperature. Its increase, with increases in
temperature is generally exponential. It is therefore, necessary to carry out measurements,
under sufficiently precise temperature conditions. The procedure described below allows the
test specimen to attain temperature equilibrium with the test cell in minimum time.

4.2 Resistivity

The conventional resistivity as measured by this standard is generally not the true resistivity.
Application of a d.c. voltage will change the initial characteristics of the liquid with time, due to
charge migration. The true resistivity can only be obtained at low voltage, immediately after
application of the voltage. This standard uses a relatively high voltage for an extended time
and the result will generally be different from that from IEC 61620.

Measurements of resistivity of liquids to this standard, depends on a number of test conditions,
namely:

a) Temperature

Resisfvity is very sensitive to changes of temperature, its dependence on the invefse of the
temperature, expressed in Kelvin, (1/K) is generally exponential{ It is therefore nedessary to
carry jout measurements under sufficiently precise temperature conditions.

b) Magnjtude of the electrical field

The resistivity of a given specimen may be influenced by the applied stress. For fesults to
be cgdmparable, measurements shall be made withnapproximately equal voltage gradients
and wWith the same polarity. The gradients and thépolarity shall be noted.

c) Time |of electrification

Upon(the application of d.c. voltage, the current flow through the specimen decrejpses due
to thé sweep of charge carriers to the’ electrodes. The conventional arbitrary time of
electfﬂcation is 1 min. Variation in~.the time of electrification can result in appreciable
variation in the test results. (Someéchigh viscosity fluids may require considerahly longer
electrjfication time (see 14.2).)

4.3 St])quence of determinations

Application of d.c. voltage’ to a specimen can modify the results of a subseqlent a.c.
determination of tan ¢

When permittivity, tan ¢ and resistivity measurements have to be made consecutively on the
same specimen, the a.c. determination shall always be made before applying the d.¢. voltage
to the specimen. The cell electrodes should be short-circuited for a minimum of 1 min| after the
a.c. tests|_before beginning the resistivity measurements.

4.4 Factors leading to erroneous results

Only gross contamination is likely to affect permittivity. However, DDF and resistivity can be
strongly affected by minute amounts of contamination.

Unreliable results usually originate from contamination due to improper sampling or handling of
liquid specimens, from incomplete cleaning of the cells or from the absorption of water, and
especially from the presence of undissolved water.
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Une exposition prolongée a la lumiére au cours du stockage peut conduire a la détérioration
des caractéristiques diélectriques. Il est recommandé d’avoir des procédures standardisées
de stockage, de transfert d’échantillon liquide et de construction et de nettoyage des cellules
pour minimiser les erreurs dues a une pollution.

5 Appareillage

5.1 Cellule d'essai

La méme cellule d'essai peut étre utilisée pour les mesures de permittivité, de tan J et de
résistivité en courant continu. Une cellule convenant pour toutes ces applications doit
satisfaire_aux exigences générales suivantes:

5.1.1 La cellule doit étre congue de fagon a pouvoir étre facilement démontée pour
permettre le nettoyage de toutes les piéces et remontée sans modifier de fagon significative
la capacité de la cellule vide. En outre, sa conception doit étre étudiée pour permiettre son
utilisation a la température constante prescrite et pour mesurer et contréter’la tempéfrature du
liquide ayec la précision prescrite. Cela peut étre obtenu en utilisant yn\bain chauffanpt ou une
étuve, oy encore par chauffage électrique interne de la cellule.

5.1.2 Les matériaux utilisés pour la construction de la cellulecne*doivent pas étre poreux et
doivent gouvoir résister de fagon satisfaisante aux températuctes prescrites. Le cen{rage des
électrodgs ne doit pas étre influencé par une variation de température.

5.1.3 La surface des électrodes en contact avec .le Vliquide essayé doit étre pplie pour
faciliter l¢ nettoyage. Il convient qu’il n’y ait pas d’interaction chimique entre le liquide essayé
et les élgctrodes et que celles-ci ne soient pas détériorées par les produits de nettoyage. Les
cellules ¢n acier inoxydable se sont avérées satisfaisantes pour I'essai des liquidesg isolants
de tous |types. L'aluminium et ses alliagestwne peuvent étre utilisés car ils peuyent étre
attaqués|par des détergents alcalins.

NOTE En|général, les surfaces revétues secsont révélées moins satisfaisantes que les électrodef en métal
massif. Tojitefois, les surfaces revétues d'or,de nickel ou de rhodium se sont avérées satisfaisantes pour autant
que le revdtement soit bien fait et reste intdct.” L'invar a revétement de rhodium s'est révélé satisfaisant|et posséde
en outre I'avantage d'avoir une faible/dilatation thermique. Le laiton plaqué de nickel ou d'or ainsi|que l'acier
inoxydable|plaqué de nickel ont également été utilisés.

5.1.4 Le¢s matériaux iselants solides utilisés pour maintenir les électrodes doivent avoir une
faible tar] Jd et une forte résistivité. |l convient qu’ils n’absorbent pas les liquides de [éférence
ou d'essai ou les preduits de nettoyage ou qu’ils ne soient pas altérés par ceux-ci.

NOTE La|silice fondue est généralement considérée comme matériau adéquat pour étre utilisé conjme isolant
dans la cellule. En‘taison de la différence entre le coefficient de dilatation linéaire des métaux usuels ef celui de la
silice fondle, une-distance d’isolement radiale suffisante est nécessaire entre les joints. Cette distance fi’isolement
peut diminger la’précision de la distance entre les électrodes.

5.1.5 La distance entre I'électrode de garde et I'électrode de mesure le long de la surface du
liquide et a travers l'isolation solide, doit étre suffisante pour supporter la tension d'essai
utilisée.

5.1.6 Toute cellule qui répond aux exigences indiquées de 5.1.1 a 5.1.5 peut étre utilisée.
Des exemples de cellules (ni exclusifs ni exhaustifs) utilisables avec les liquides de faible
viscosité, jusqu’a 2 000 V, sont schématiquement représentés dans les Figures 1 a 5.

Les cellules a trois bornes sont pourvues d'un anneau de garde efficace pour protéger
convenablement |'électrode de mesure. De préférence, des cellules a trois bornes doivent
étre utilisées pour les mesures précises de permittivité. Dans le cas de mesures pour
lesquelles un blindage spécial est nécessaire, on peut ajouter une coiffe de blindage amovible
directement reliée électriguement au conducteur externe du cable coaxial utilisé pour le
raccordement au pont (voir Figure 2).
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Extended exposure to light during storage may lead to deterioration of dielectric character-
istics. Standardized procedures for the storage and transfer of the liquid samples and for the
construction and cleaning of test cells are recommended so that errors caused by contami-
nation are minimized.

5 Apparatus

5.1 Test cell

The same test cell can be used for measurements of permittivity, tan ¢ and d.c. resistivity.
A cell suitable for these purposes shall meet the following general requirements.

5.1.1 The design of the cell shall be such as to allow easy dismantling for cleaning of all its
parts and reassembling without significantly changing the capacitance of the empty|cell. The
design shall also permit the use of the cell at the required constant tempefature and shall
provide means to measure and control the temperature of the liquid to the fequired @ccuracy.
This may| be achieved by means of an externally heated oven/bath or alternatively by internal
electricallheating of the cell.

5.1.2 The materials used in constructing the cell shall be .fion-porous and cgpable of
withstanding the required temperature satisfactorily. The alignment of the electrodes|shall not
be influepced by change of temperature.

5.1.3 The surfaces of the electrodes in contact with thediquid under test shall have p smooth
finish to [make their cleaning easier. There should,be-no chemical interactions between the
liquids upder test and the electrodes. These should also be unaffected by the|cleaning
materials. Cells made of stainless steel have been found satisfactory for testing alll types of
insulating liquids. Aluminium or its alloys should not be used because they may be at{acked by
alkaline detergents.

NOTE Geperally, plated surfaces have beencfound less satisfactory than solid metal electrodes| However,
surfaces plpted with gold, nickel or rhodium have been found satisfactory provided they are well plated pnd remain
undamaged. Rhodium-plated invar has been‘found satisfactory and has the additional advantage of Ipw thermal
expansion.|Nickel or gold-plated brass and nickel-plated stainless steel have also been used.

5.1.4 So¢lid insulating materials used to support the electrodes shall have a low tan J and a
high resiptivity. They should not absorb, or be adversely affected by, reference liqlids, test
liquids or|cleaning materials.

NOTE Fusged silica is‘generally considered to be a suitable material for use as an insulating material in fhe cell. As
a consequénce of the difference between the coefficients of linear expansion of usual metals and of fuged silica, a
sufficient radial clearance is necessary between the joints. This clearance may decrease the accuracy af electrode
gap spacing.

5-1-5 T:‘IG d;OtGIIUU dAuUliVoo thU oulfauc Uf thc :I\.iuld Glld AdAuLIiVoo thc OU:Id ;IIOU:Gt;II\\.’ materlal,
between the guard electrode and the measuring electrode, shall be great enough to withstand
the test voltage used.

5.1.6 Any cell which meets the requirements given in 5.1.1 to 5.1.5 may be used. Examples of
cells (not exclusive or exhaustive) which may be used with low viscosity liquids and up to
2 000 V are shown diagrammatically in Figures 1 to 5.

In the three-terminal cells, provision is made for an efficient electrical guard system which
adequately shields the measuring electrode. Three-terminal cells shall be preferred when the
most accurate determinations of permittivity are to be made. If necessary, in the case of
measurements for which special screening is required, a removable screening cup can be
added and electrically bonded to the appropriate conductor of the coaxial cable used for the
connection to the bridge (see Figure 2).
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Avec les cellules a deux bornes, le blindage du conducteur connecté généralement a
I’électrode de garde doit étre fixé solidement a l'isolation du cable afin d'éviter tout contact
avec une autre surface. Lorsque ces cellules sont utilisées pour des mesures de résistivité,
il convient de s'assurer que la résistance de l'isolation, la cellule étant vide, est au moins
égale a 100 fois la résistance en présence du liquide a mesurer. Pour des mesures en
courant alternatif, les valeurs correspondantes de tan ddoivent également étre établies.

Pour les liquides trés isolants, les pertes additionnelles dues aux isolants solides qui
maintiennent les électrodes peuvent fausser la mesure. Pour cette raison, il est recommandé
d’utiliser des cellules n’ayant aucun pont isolant solide entre les deux électrodes de mesure. Il
convient que le facteur de dissipation d’une telle cellule soit inférieur a 106 & 50 Hz quand
elle est vide.

Pour mirlimiser I'effet des contaminants par les surfaces en contact avec le ligquifle, il est
recommagndé d’utiliser des cellules ayant un faible rapport surface des électrodes syr volume
de liquide (par exemple, <5 cm~1).

5.2 Equ’Lpement d’essai

L’équipement d’essai doit permettre de maintenir la température/de’la cellule a £1|°C de la
valeur prescrite. Le systéme doit étre équipé de connexions électriques blindées a la cellule.
La cellule d'essai doit étre convenablement isolée de I'enveloppe de I'équipement d’essai,
elle-méme mise a la terre.

5.3 Verrerie
On doit |utiliser de la verrerie de laboratoire efi; borosilicate, comme les béchefs, tubes

gradués,|pipettes, etc. Toute verrerie utilisée pour la manipulation d'échantillons dojt étre au
moins neftoyée suivant la procédure décrite atl‘Article 6, puis soigneusement séchée

5.4 Dispositif de mesure de la permittivité et de la tan
On peut| utiliser tout systéeme pefmettant de mesurer la capacité et la tan 0 erl courant

alternatif| avec une résolution €t)une précision de mesure appropriées aux échaftillons a
essayer.

Des exemples de pont(decapacité en courant alternatif ou de circuits de mesureg peuvent
étre trouyés dans la CEI-60250.

5.5 Dispositif demesure de la résistivité en courant continu

Des instr
appareil
utilisé.

uments appropriés et des circuits de mesures sont décrits dans la CEIl 60

5.6 Chronometre

Un chronomeétre d'une précision de 0,5 s, doit étre utilisé pour la mesure de la durée de mise
sous tension.

5.7 Sécurité

DANGER - S’assurer que les dispositifs de sécurité des équipements fonctionnent
correctement.
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With two-terminal cells, the shield on the lead usually connected to the guard electrode shall be
securely clipped to the cable insulation in order to prevent contact with any other surface.
When these cells are used for resistivity measurements it should be established that the
resistance across the insulators, with the cell empty, is at least 100 times the resistance which
is measured through the liquid. For a.c. measurements corresponding values for tan ¢ shall be
established.

For highly insulating liquids, the additional losses due to the insulators that support the
electrodes may alter the measurement. For this reason, it is recommended to use test cells in
which there is no bridge made from any solid insulating material between the two measurement
electrodes. The dissipation factor of such an empty cell should be lower than 106 at 50 Hz.

To mini

ize the effect of contaminants from the surfaces in contact with the |ir‘|lllid, it

S recom-

mended
<5 cm1)

o use cells with a low ratio of electrode surface area to liquid volume (for.

5.2 Test equipment

Test equ
temperat

properly

53 Gl

ipment shall be adequate to maintain the test cell with £K°C of the p

Lire and shall provide screened electrical connections to the cell. The test cel
nsulated from the earthed enclosure of the test equipment,
pssware

Borosilicate laboratory glassware such as beakers, graduated cylinders, pipettes, etc.

used. Al
specified

glassware used in handling samples shall‘be cleaned at least to the
in Clause 6, and carefully dried.

5.4 Measuring instrument for permittivity.and tan ¢

Any a.c.

capacitance and tan ¢ measuring device capable of a measuring prec

resolutiom appropriate to the samples to.be tested can be used.

Example

5 of a.c. capacitance bridges and testing circuits may be found in IEC 60250.

5.5 Maeasuring instrument for d.c. resistivity

Suitable
precision

instruments and’ test circuits are described in IEC 60093. Any apparatus
and resolution appropriate to the samples to be tested may be used.

A time-

example,

rescribed
| shall be

| shall be
standard

sion and

with the

time of

5.6 Tir]::e-measuring device

easuring device, accurate to 0,5 s, shall be used for measuring the

electrification.

5.7 Safety

DANGER - Ensure that equipment safety devices are functioning properly.


https://iecnorm.com/api/?name=025951ca4e5608d768e7ce88a24e4ac6

- 22 - 60247 O CEI:2004

6 Solvant de nettoyage

Les solvants utilisés pour nettoyer la cellule d’essai doivent avoir une pureté au moins équi-
valente aux exigences de la «qualité technique» et doivent avoir prouvé qu’ils n’influencent
pas les résultats. Les solvants doivent étre conservés dans des récipients en verre brun.

Si le solvant est fourni en flts, toutes les particules doivent étre éliminées par filtration et le
produit filtré conservé dans des flacons en verre brun convenablement marqués.

Les solvants a base d'hydrocarbures, comme I'éther de pétrole (point d'ébullition 60 °C a
80 °C), le n-heptane, le cyclohexane et le toluéne conviennent pour les huiles a base

d’hydrocarbures—téthanotestrecommandépourtesesters organiques et tetotuernyg pour les

huiles sillcones. D’autres liquides isolants peuvent nécessiter I'emploi de solvants-spgciaux.

7 Nettgyage de la cellule d'essai

Le nettoyage de la cellule d'essai est d'importance primordiale lops de la mepure des
propriétés diélectriques a cause de l'extréme sensibilité des liquides isolants a la] moindre
trace de pontaminants.

La cellulg doit toujours étre nettoyée avant d’étre utilisée pour un essai de référence.

Il est foftement recommandé de nettoyer régulierement les cellules utilisées ¢e fagon
continue |pour des mesures de routine.

Il n'est [pas nécessaire d’effectuer le nettoyage avant une mesure de routine faite
consécutjvement a une autre mesure pourdaquelle la propriété mesurée était dang la limite
spécifiée| et sur un liquide de nature chimique similaire. Avant le nouvel essai, la cellule doit
étre rincde en la remplissant au moins.tfois fois avec I'échantillon suivant.

Quand des cellules doivent étre\utilisées régulierement pour des essais sur dgs fluides
similaireg du point de vue chimique, avec des propriétés électriques comparables, on peut les
garder pleines d’un échantillon propre de ce fluide et simplement les rincer en les renplissant
trois fois[avec I'échantillon suivant.

On peut ptiliser de nombreux types différents de procédures de nettoyage a conditign d’avoir
démontrg leur efficacité.

Des exemples de procédures possibles sont donnés aux Annexes A et B.

En cas de désaccord entre laboratoires, la procédure de référence ci-aprés doit étre utilisée.

ATTENTION: Des précautions appropriées contre le feu et les effets toxiques sur le personnel
doivent étre prises lors de I'utilisation de solvants.

7.1 Procédure de nettoyage par le phosphate trisodique

Démonter complétement la cellule.

Laver a fond toutes les parties avec deux fractions de solvant (voir Article 6). Rincer toutes
les parties a l'acétone et les laver ensuite avec un savon ou un détergent légérement
abrasifs.

Il convient que le poli des surfaces métalliques ne soit pas détérioré par les particules
abrasives et par le récurage.
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6 Cleaning solvent

Solvents for cleaning the test cell shall have a purity at least corresponding to the requirements
for technical grades and shall have been shown to have no influence on test results. Solvents
shall be stored in brown glass bottles.

If the solvent is delivered in drums, any particulate matter shall be removed by filtration and the
filtered solvent stored in properly marked brown glass bottles.

Hydrocarbon solvents such as petroleum spirit (boiling range 60 °C to 80 °C), n-heptane,
cyclohexane and toluene are suitable for hydrocarbon oils. Ethanol is recommended for organic
esters and toluene for silicone liquids. Other insulating liquids may require special solvents.

7 Cledning the test cell

The clegnliness of the test cell is of paramount importance when ;measuring |dielectric
properties because of the extreme susceptibility of insulating liquids_to\the influenge of the
most minjute contamination.

The cell $hall always be cleaned immediately before use in a reference test.

It is strorlgly recommended that cells in continuous use forroutine measurements are|regularly
cleaned.

Cleaning| need not precede a routine measurement made subsequent to one in which the
property |/measured was within the limiting valuespecified and the liquid was of [a similar
chemical|type. Prior to the next test, the cell shall be flushed with a volume of the next sample
corresponding to at least three fillings of theccell.

When cellls are to be regularly used for’testing fluids with similar chemical type and having
similar e|ectrical properties, they may be stored filled with a clean sample of the [fluid and
simply flushed with a volume of the- hext sample corresponding to at least three fillings of the
cell.

Many different types of cleaning procedure can be used provided that they have been proved to
be efficignt.

Examples of alternative procedures are given in Annexes A and B.

The folloying'reference procedure shall be used in the case of dispute between laborgtories.

CAUTION: Appropriate precautions against fire and toxic effects on personnel shall be
observed when using solvents.

7.1 Trisodium phosphate cleaning procedure

Dismantle the cell completely.

Wash all the component parts thoroughly with two portions of the solvent (see Clause 6). Rinse
all parts with acetone and then wash them with a mild abrasive soap or mild abrasive
detergent.

Abrasive particles and rubbing action should be such as to cause no deterioration of the
smooth finish of metal surfaces.
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Porter toutes les parties a ébullition, dans de I'eau distillée ou dé-ionisée contenant 5 % de
phosphate trisodique, pendant au moins 5 min. Effectuer ensuite plusieurs ringages a l'eau
distillée ou dé-ionisée.

Porter toutes les parties de la cellule a ébullition, dans de l'eau distillée ou dé-ionisée,
pendant au moins 30 min.

Sécher a fond toutes les parties de la cellule dans une étuve chauffée entre 105 °C et 110 °C
pendant au plus 120 min, certains matériaux pouvant se détériorer. La durée de séchage
dépend de la conception de la cellule mais en général une période de 60 min a 120 min est
suffisante pour éliminer toute humidité.

Remontef la cellule d’essai pendant qu’elle est chaude, en veillant a ne pas toucher{ avec les
doigts nus les surfaces qui seront en contact avec le liquide.

7.2 Stockage de la cellule

Quand Ig| cellule n’est pas utilisée, il est recommandé de la garder plejne,) soit d’'un é¢hantillon
propre du liquide isolant normalement utilisé, soit, lorsque différents fiquides sont [essayés,
d’un solvant qui ne détériore pas la qualité de la cellule.

Les celllles qui ne sont pas utilisées régulierement doivent étre nettoyées, [séchées,
remontégs et stockées dans un meuble sec et a I'abri des¢poussiéres.

Sinon, syivre les recommandations du fabricant.

8 Echantillonnage

Les liquides isolants utilisés pour ces“essais doivent étre prélevés conformément a la
méthode|décrite dans la CEIl 60475.

Les échantillons doivent étre stackeés et transportés dans leur récipient d’origine et § I’abri de
la lumiére.

9 Préparation des échantillons

Sauf si lp spécification relative au liquide soumis a l'essai le prévoit, on ne doit pppliquer
aucun trgitement.tel que la filtration, le séchage, etc.

S’il est nécessaire de préchauffer I’échantillon, cela doit étre fait chaque fois que |possible,
dans son récipient d'origine aprés avoir prélevé une quantité d'échantillons suffisante pour les
autres essais. Il convient de laisser un volume d'expansion suffisant au-dessus du liquide
pour éviter le bris du récipient.

Lorsque les échantillons doivent étre transférés dans d'autres récipients, ceux-ci doivent étre
des béchers en verre couverts ou des flacons Erlenmeyer en verre, bouchés a I'émeri,
nettoyés au moins suivant I’Article 7.

Si I’essai doit étre effectué a température ambiante, le récipient d’origine doit étre laissé dans
la piéce ou la mesure sera faite jusqu’a ce que I'échantillon atteigne la température ambiante.
Si les essais doivent étre effectués a température élevée et que I'on ne peut pas chauffer
I’échantillon dans la cellule de mesure, le récipient d’origine ou intermédiaire doit étre fermé
en s’assurant qu’il y a un volume approprié dans les récipients pour permettre I'expansion du
liquide. Les récipients sont ensuite chauffés en étuve jusqu’a une température supérieure de
5°C a 10 °C a la température d’essai prescrite.
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Boil all parts for at least 5 min in 5 % trisodium phosphate solution in distilled or de-ionized
water, followed by several rinses with distilled or de-ionized water.

Boil all parts in distilled or de-ionized water for at least 30 min.

Thoroughly dry the component parts in an oven heated at 105 °C to 110 °C for no longer than
120 min because certain materials may deteriorate. Drying time depends on the design of the
cell but usually 60 min to 120 min is satisfactory to remove any moisture.

Reassemble the test cell while hot, ensuring that any surfaces that will be wetted by the liquid
are not touched with bare hands.

7.2 Storage of cell

When the cell is not in use, it is recommended that it remains filled with either-a clean sample
of the ingulating liquid normally used, or, where different liquids are tested, with a solvent which
has no de¢trimental effect on the cell.

Cells not|in regular use shall be cleaned, dried, assembled and stored”in a dry and [dust free
cabinet.

Alternatiyely, follow the manufacturer’s recommendations.

8 Sampling

Insulating liquids for use in these tests shall . beZsampled in accordance with the method
described in IEC 60475.

Samples|shall be stored and transported initheir original containers and shielded from(light.

9 Preparation of samples

Unless specifically required_by. the specification relevant to the liquid under test, no tfeatment,
such as fjltration, drying, etc.; shall be applied.

If it is ngdcessary to.preheat the sample, this shall be done whenever possible in the original
sample cpntainer.after removal of sufficient samples for other tests. Sufficient space $hould be
left for the expansion of the liquid to avoid breakage of the container.

Where spmples have to be transferred to other containers these shall be covefed glass
beakers 0T glass-stoppered Erfenmeyer f1ask ganed atteastto the standard of Clause 7.

If the test has to be carried out at ambient temperature, the original container shall be allowed
to stand in the room in which the test is to be made until the sample attains ambient
temperature. Where tests are to be carried out at an elevated temperature and the sample
cannot be heated in the test cell, the sample container or the auxiliary receptacles shall be
stoppered, ensuring there is an appropriate volume in the containers to allow for expansion of
the liquid. The containers are then heated in an oven to a temperature 5 °C to 10 °C above the
required test temperature.
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Pour les liquides sensibles a I'oxydation, la durée du chauffage ne doit pas dépasser 1 h.

Si le liquide doit étre chauffé dans une étuve séparée, il peut apparaitre souhaitable de
restreindre I'usage de cette étuve a une classe particuliére de liquide pour éviter les effets de
pollution.

Afin d’avoir des prélévements représentatifs, I’échantillon doit é&tre homogénéisé en retournant
le récipient et en remuant doucement le liquide plusieurs fois juste avant de prendre un
échantillon pour I'essai.

Nettoyer le goulot du flacon avec un linge propre non pelucheux et verser une petite fraction
de liquide pour laver la surface externe.

10 Traitement et remplissage de la cellule d'essai

10.1 Traitement de la cellule

Lorsque |es électrodes sont propres et séches, prendre soin de ne-pas toucher leuf surface
avec les |mains nues. Faire également attention a la propreté des, surfaces sur lesquelles on
dépose les éléments de la cellule. Ne pas les exposer a une contamination par deg vapeurs
Oou poussjiéres.

Pour évifler toute influence de la procédure de nettoyage sur les résultats d’essais Ultérieurs,
il est esgentiel de préconditionner une cellule propre et seche en la remplissant geux fois
avec le liquide a essayer ensuite. Pour les liquides*irés visqueux, il peut s’avérer ng¢cessaire
d’avoir un préconditionnement plus long.

10.2 Remplissage de la cellule

Rincer la[cellule trois fois avec un peu,d*huile de I'’échantillon, vider et jeter le liquide| Si, pour
cela, il faut retirer la ou les élecirodes internes, éviter de les poser sur des |surfaces
quelconques, et éviter les dépots dé_poussiéres sur les surfaces humides de la cellul

[

Remplir & nouveau la cellulexen prenant soin d’éviter de piéger des bulles d’air. Chauffer la
cellule eff son contenu a la~température d’essai prescrite. Le temps nécessaire pour|atteindre
la température d’essai dépend de la méthode de chauffage et peut étre compris typjquement
entre 10 min et 60 minx La mesure doit étre effectuée dans les 10 min qui suivent I'équilibrage
de la température a£1 °C de la température d’essai prescrite.

Il convient de"veiller particulierement a ne pas mettre en contact le liquide ou des garties de
la cellule|avec des sources de pollution.

Il peut apparaitre souhaitable de restreindre I'usage d’une cellule a une classe particuliére de
liquide. Des polluants bénins pour un liquide donné peuvent étre actifs pour un autre, et on
peut ainsi transférer des polluants.

Autant que possible, s’assurer de I'absence dans I'atmosphére environnante, de vapeurs ou
de gaz susceptibles d’affecter la qualité du liquide.

11 Température d'essai

Ces méthodes d'essai conviennent pour mesurer les propriétés des diélectriques liquides
dans une gamme de températures étendue. Il est recommandé d'effectuer les essais a 90 °C,
sauf indication contraire dans la spécification particuliere du liquide.

La mesure de température doit avoir une résolution de 0,25 °C.
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With liquids that are susceptible to oxidation, the heating period shall not exceed 1 h.

If the liquid has to be heated in a separate oven, it may be found desirable to restrict the use of
an oven to a particular class of liquid to prevent contamination effects.

In order that representative specimens may be obtained, the sample is homogenized by tilting
the container and gently swirling the liquid several times immediately prior to taking a sample
for test.

Wipe the mouth of the container with a clean lint-free cloth and pour off a small portion of the
liquid to wash the external surface.

10 Conditioning and filling the test cell

10.1 Cdll conditioning

After the|electrodes have been cleaned and dried, take care not to touch/their surfaces with
bare hanlds. Pay attention also to the cleanliness of surfaces on which~cell components are
placed. Qo not expose them to contamination from vapours or dust,

To elimirfate any influence of the cell cleaning procedures on subsequent tests, it is|essential
to pre-cgndition a dry cleaned cell with two cell fillings of<the next liquid to be tested. High
viscosity [iquids may need a longer pre-conditioning time,

10.2 Fillling the cell

Rinse th¢ cell three times with a portion of thexoil sample, drain and discard the ligdid. If the
inner electrode(s) need to be removed to perferm this, avoid resting them on any sufface and
avoid the| collection of dust particles on wettéd surfaces of the cell.

Refill the[cell, taking care to avoid entrapment of air bubbles. Bring the cell and contepts to the
required test temperature. The time(sequired to reach the test temperature will depend on the
heating method and may typically,vary from 10 min to 60 min. Measurement must be started
within 10|min of reaching a temperature within £1 °C of the required test temperature

Great cafe should be taken to avoid contact of the liquid or the cell parts with any $ource of
contaminjation.

It may he found )desirable to restrict the use of a cell to a particular class pf liquid.
Contaminants-that are benign in one liquid could be active in another with the possibility of
transfer of the-Contaminants.

Ensure the environmental atmosphere is, as far as possible, free of any vapours or gases
liable to affect the quality of the liquid.

11 Test temperature

These test methods are suitable for testing insulating liquids over a wide range of
temperatures. Tests should be carried out at 90 °C unless otherwise specified by the appro-
priate specification for the particular liquid application.

Temperature measurement shall be capable of resolving to within 0,25 °C.


https://iecnorm.com/api/?name=025951ca4e5608d768e7ce88a24e4ac6

- 28 - 60247 O CEI:2004

12 Mesure du facteur de dissipation (tan J)
12.1 Tension de mesure

La tension alternative doit étre telle que le liquide soit soumis a un gradient électrique
compris entre 0,03 kV/mm et 1 kV/mm. La tension doit étre sinusoidale a une fréquence
comprise entre 40 Hz et 62 Hz.

NOTE Généralement, dans cet intervalle de fréquence, on peut convertir les résultats d'une fréquence a une
autre par la formule ci-dessous:

tand,q = (tan dr2 )J;—z (2)
1

12.2 Me]m

Si la cellule n’est pas chauffée automatiquement, faire la mesure du facteur(de dissipation
dans les |10 min qui suivent I’équilibrage de la température a +1 °C de la températurfe d’essai
exigée. N'appliquer la tension que pendant la mesure. Apres cette premiére ‘mesure|(incluant
celle de |a permittivité et de la résistivité si cela est exigé), vider la cellule. La renjplir avec
une secgnde fraction du méme échantillon en suivant la méme procédure et avec lels mémes
précautigns que lors de I'essai précédent, en omettant toutefois)le ringage. Répéter la
mesure. || est recommandé que les deux valeurs de tan J ne différent pas I'une de l'autre de
plus de 0,0001 augmenté de 25 % de la plus élevée des deux yaleurs.

NOTE Il ponvient que I'exigence pour une mesure de répétition soit/qualifiée pour les seules valeurs| basses de
tan J. Il n’gjst pas nécessaire de répéter les mesures pour les essais{individuels de série.

Si cette |exigence n'est pas satisfaite, continuer lesomesures sur d'autres fractiong jusqu'a
obtenir deux valeurs successives de tan ¢ différant,de moins de 0,0001 plus 25 % de la plus
élevée des deux valeurs a comparer. Ces\waleurs doivent étre considéréeqd comme
acceptablles.

12.3 Rapport

Noter comme facteur de dissipations(tan J) du liquide échantillonné la valeur moygnne des
deux mesures valables.

Le rappoft doit aussi mentienner:

a) la contrainte électrique;
b) la frégquence deJa'tension appliquée;
c) latempératured'essai.

13 Meslure’de la permittivité relative

13.1 Méthode de mesure

Mesurer la capacité de la cellule propre, d'abord avec de l'air sec comme diélectrique, ensuite
aprés remplissage avec un liquide de permittivité relative connue ¢£,. Calculer la «constante
d'électrode» C, et la capacité de correction Cg de la fagon suivante:

=G =G
Co=r (3)
Cy=C,—C, (4)
ou
C, estla capacité de la cellule remplie du liquide étalon dont la permittivité relative est ¢ ;

C, estla capacité de la cellule avec de I'air comme diélectrique.
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12 Measurement of dissipation factor (tan ¢)

12.1 Test voltage

The a.c. voltage shall be such as to subject the liquid to an electrical stress between
0,03 kV/mm and 1 kV/mm. The voltage shall be sinusoidal at a frequency between 40 Hz and
62 Hz.

NOTE Generally, within the above frequency range, conversion of results from one frequency to another can be
made using the formula:

tand,q = (tan Or2 )% )
f1

12.2 Me¢asurement

Where cells are not automatically heated, carry out the dissipation factor meastdremgnt within
10 min of reaching a temperature within +1 °C of the required test temperature. Apply voltage
only during the measurement. On completing the initial measurements~(including permittivity
and resistivity if required), drain the cell. Refill with a second specimen(of the sample(following
the samg procedure and exercising the same precautions used in ‘making the first fjlling, but
omitting rinsing. Repeat the measurement. The two values of tan\é.should not differ ffom each
other by more than 0,0001 plus 25 % of the higher of the two values.

NOTE Repuirement for a repeat measurement should be qualified for©nly low values of tan J. Routine fests do not
need to regeat measurements.

If this redquirement is not met, continue with further fillings until two consecutive valueq for tan ¢
are obtaiped which agree to within 0,0001 plus 25 % of the higher value of the two vallies being
comparedl. These shall be accepted as valid measurements.

12.3 R¢port

Report the dissipation factor (tan J) ef the sample as the mean of the two valid measufements.

The repoft shall also include:

a) the electrical stress;
b) the frequency of applied voltage;
c) the tegmperature-of;test.

13 Mejsurement of relative permittivity

13.1 Measurement

Measure the capacitance of the clean test cell, first with dry air as the dielectric and then after
filling with a liquid of known relative permittivity &,. Calculate the “electrode constant” C. and
the correction capacitance C, from:

GG
S (3)
Cy=C,—C, (4)

where

C, is the capacitance of the cell filled with the calibration liquid having the relative
permittivity &,;

C, s the capacitance of the cell with air as the dielectric.
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Mesurer la capacité C, de la cellule remplie du liquide soumis a l'essai et calculer la
permittivité relative & par

T (%)

Répéter I'essai jusqu'a obtenir deux mesures consécutives ne différant pas de plus de 5 % de
la valeur la plus élevée. Ces valeurs doivent étre considérées comme acceptables.

NOTE 1 La précision maximale est obtenue lorsque les valeurs Cy, Ch et & sont connues a la température pour
laquelle la valeur C, est déterminée.

NOTE 2 Lorsqu'on utilise une cellule a trois bornes bien congue et préalablement vérifiée ou lorsqu'une précision
plus faible [EST acceptable, Te terme Zg peut etre neglige et la permittiviie relative peut eire calculee pat la formule

simplifiée:

£ = (6)

13.2 Rapport

Prendre comme permittivité relative de I'échantillon la moyenne des mesures valable

o

Le rappoft doit aussi mentionner:

a) le type de cellule utilisée et sa capacité avec dg;l'air comme diélectrique;
b) la contrainte électrique;

c) la fréquence de la tension appliquée;

d) la température d'essai.

14 Meslure de la résistivité en courant continu

14.1 Tension d'essai

Sauf indigation contraire, la tension continue d'essai doit étre telle que le liquide soitjsoumis a
une contrainte électrigue de 250 V/mm.

14.2 Dufrée de_mise sous tension

Par conVention, la durée de mise sous tension est de (60 + 2)s. Des variations ¢u temps

d’ ’I t 'f' FH 4 pu | H P | HP H 2 H .l pu | 2 Lot pu ) H
electriticanonpetventeconautreaaes—varratonsapprectravresSaesTesurars—aessats.

14.3 Mesure

Si I'on a mesuré le facteur de dissipation de I'échantillon, il convient de court-circuiter les
électrodes pendant 60 s et d’effectuer la mesure de la résistivité immédiatement aprés.

Si I'on ne doit mesurer que la résistivité, commencer la mesure aussi vite que possible, et pas
plus de 10 min aprés avoir atteint I’équilibrage de la température a £1 °C de la température
d’essai prescrite.

Etablir les connexions électriques a I'appareil de mesure et au générateur de tension de fagon
que l'électrode interne de la cellule soit reliée a la terre. Appliquer la tension continue a
I’électrode externe et, a I'issue de la durée de mise sous tension, noter les valeurs du courant
et de la tension.
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Measure the capacitance C, of the cell filled with the liquid under test and calculate the relative
permittivity & from

(5)

Repeat the test until two consecutive measurements differ by no more than 5 % of the higher
value. These shall be accepted as the valid measurement.

NOTE 1 Maximum accuracy is obtained if values Cy, Cy and &, are known at the temperature for which the value
Cx is determined.

NOTE 2 When well designed, previously checked three-terminal cells are used or where lower accuracy is
acceptable[the term Cg may be neglected, and the reratve permiuvity may be carcurated from th simplified
formula:

Ex =—— (6)

13.2 Rgdport

Report the relative permittivity of the sample as the mean of the valid measurements.

The repoft shall also include:

a) the type of cell used and its capacitance with air as.the dielectric;
b) the electrical stress;

c) the frequency of applied voltage;

d) the tegmperature of test.

14 Measurement of d.c. resistivity

14.1 Tejst voltage

The d.c. fest voltage shall bexsuch as to subject the liquid to an electrical stress of 250 V/mm
unless otherwise specified-

14.2 Time of electrification

The conyentional Jarbitrary time of electrification is (60 * 2) s. Variation in thg time of
electrification.can result in appreciable variation in the test results.

14.3 Meéasurement

If the dissipation factor has been measured on the test specimen, the electrodes should be
short-circuited for 60 s, and resistivity measurement started immediately afterwards.

If only resistivity is to be measured, start the determination as quickly as possible, and not
more than 10 min after achieving a temperature within £1 °C of the required test temperature

Establish electrical connections to the measuring apparatus and to the voltage supply so that
the inner electrode of the cell is connected to earth. Apply d.c. voltage to the outer electrode
and, at the end of the electrification time, record the current and voltage readings.
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NOTE 1 En variante, on peut utiliser des appareils de mesure de résistance, pourvu que les autres exigences
(par exemple la contrainte de 250 V/mm) soient remplies.

Court-circuiter les électrodes de la cellule pendant 5 min.

Vider le liquide de la cellule, y verser une seconde fraction de |'échantillon et répéter les
mesures.

Calculer la résistivité en ohmmeétres par la formule:

p=xY (7)
I
ou
U est|la lecture de la tension d'essai, en volts;
1 est|la lecture du courant, en ampéres;
K est|la constante de la cellule, en métres.

La constante de la cellule K est calculée a partir de la capacité de la-fagon suivante:
K (m) = 0,113 x capacité (pF) de la cellule‘vide

NOTE 2 (],113 est 10-12 fois I'inverse de la permittivité du vide.

Des appdreils a lecture directe qui font les calculs autematiquement peuvent étre utilisés.

Les mesuires sur deux remplissages successifsine doivent pas différer entre elles de¢ plus de
35 % de |la valeur la plus élevée. Si cette exigence n'est pas remplie, continuer suf d'autres
remplissages jusqu'a obtenir des valeurs d€’ résistivité successives ne différant pas de plus
de 35 % de la plus élevée.

Ces résultats doivent étre considérés comme acceptables.

NOTE 3 UWne seconde mesure effectuee aprés chaque remplissage avec inversion de la polarité dg la tension
appliquée peut fournir des informations sur la propreté de la cellule et sur d'autres phénoméneg. Certains
instrumentg électroniques ne disposant pas de commutateur pour cette inversion, il convient d’utiliser ceux-ci avec
précaution |pour éviter d'obtenir des résultats erronés.

14.4 Rapport

Noter comnme-ésistivité de I'échantillon la moyenne des valeurs retenues.

Le rappokdeit-également-mentionher

a) la contrainte électrique;
b) la durée de mise sous tension;
c) latempérature d'essai.
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NOTE 1 Alternatively, instruments reading resistance may be used, provided the other requirements (for example.

a stress of

250 V/mm) are complied with.

Short-circuit the cell electrodes for a period of 5 min.

Discard the liquid in the cell, pour in a second specimen from the sample and repeat the
measurements.

Calculate the resistivity in ohmmetres by means of:

where

U ist
1 ist
K ist

The cell

=K—
P 1

(7)

he reading of the test voltage, in volts;
he reading of the current, in amperes;

he cell constant, in metres.

onstant K is calculated from the capacitance according to:

K (m) = 0,113 x capacitance (pF) of the empty cell

NOTE 2 (,113 is 10-12 times the reciprocal of the permittivity of free spate.

Direct reading apparatus that performs the calculation.automatically may be used.

The mea
35 % of
until valu

surements on two consecutive fillings shall not differ from each other by
he highest of the values. If this requirement is not met, continue with furth
bs of resistivity from consecutive samples agree to within 35 % of the highest

These shall be accepted as valid measutéements.

NOTE 3 A second measurement on each_filling, made with the polarity of the applied voltage rev

provide inf
necessary

rmation on the cleanliness of the cell and other phenomena. In order to avoid erroneous res
ith certain electronic instruntents that do not have a switch for such reversal.

14.4 Rdport

Report rgsistivity of the sample as the mean of the valid measurements.

The repo

a) the el

It should also include:

|ectrical stress;

ore than
r fillings
values.

brsed, may
Its, care is

b) the time of electrification;

c) the temperature of test.
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Annexe A
(informative)

Exemple de procédure possible pour le nettoyage de la cellule d’essai —

Démonte

Procédure par ultrasons

r complétement la cellule.

Laver a fond toutes les parties avec deux fractions de solvant (voir Article 6).

Plonger tloutes les parties de la cellule, a I’exception du verre et des joints toriques

environ 1
Retirer g

Faire év4
une étuv
120 min.

Remonte
doigts nu

0 min dans le solvant d’'un bain ultrasonique adapté.
s éléments du bain et les laver avec un solvant propre.

porer le solvant dans un environnement hors poussiére.(Placer les élémsg
e entre 105 °C et 110 °C pour permettre I'évaporatien_compléte, sans

I la cellule d’essai pendant qu’elle est chaude,.€n/veillant a ne pas toucher
s les surfaces qui seront en contact avec le liquide.

pendant

nts dans
dépasser

avec les
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Annex A
(informative)

Example of an alternative procedure for cleaning the test cell —

Ultrasonic procedure

Dismantle the cell completely.

Wash all the component parts thoroughly with two portions of solvent (see Clause 6).

Immerse
suitable

Remove

Allow solvent to evaporate in a dust free environment. To ensure complete evaporati

cell parts|

Reassen
are not td

all parts of the cell, excluding any glass and rubber ‘O’ rings, in the\sol
Itrasonic cleaning bath for approximately 10 min.

he cell parts from the bath and wash with clean solvent.

in an oven heated at 105 °C to 110 °C for no longer than. 420 min.

ble the test cell while hot, ensuring that any surfaces that will be wetted by
uched with bare hands.

vent in a
pon, place
the liquid
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Annexe B
(informative)

Exemple de procédure simplifiée de nettoyage de cellule

Démonter complétement toutes les parties possibles de la cellule.

Laver a fond toutes les parties avec deux fractions de solvant (voir Article 6).

Rincer tduies Tes parties d'abord avec de l'acéfone, puis a 'eau chaude. Rincef ensuite
plusieurs| fois a I'eau distillée.

Sécher & fond les différentes parties dans une étuve entre 105 °C et 110°C-sans dépasser
120 min,| certains matériaux pouvant se détériorer. La durée de séchage dépepd de la

conception de la cellule mais en général une période de 60 min a 120-min est suffisante pour
éliminer foute humidité.
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Annex B
(informative)

Example of a simplified cleaning procedure for a test cell

Dismantle the cell completely, wherever possible.

Wash all the component parts thoroughly with two portions of solvent (see Clause 6).

Rinse allf parts first with acetone and then with hot tap water followed by severalyrinsings of
distilled water.

Thoroughly dry the component parts in an oven heated at 105 °C to 110 °C’for no lopger than
120 min because certain materials may deteriorate. Drying time depends’on' the design of the
cell but 60 min to 120 min is usually satisfactory to remove any moisture.



https://iecnorm.com/api/?name=025951ca4e5608d768e7ce88a24e4ac6

- 38 - 60247 O CEI:2004

Annexe C
(informative)

Autres procédures pour les essais individuels de série du facteur de
dissipation diélectrique et de la résistivité des liquides isolants

C1 Gé

Ces procédures Qimplifiéne sont valables lors des essais d'un graupe d’échantill

néralités

ns pour

vérifier s
service d
certaines

Les méthodes d’essai décrites dans la présente annexe sont moins. précises q

précéden

niveau d¢ précision encore trés acceptable.

C.2 Cellule d’essai

Des cell
cellule pé

On peut |
liquide.

C.3 Enfkeinte d'essai

Une étu
glycérol)
sorte qu
avoisiner
variation

C4 Te

Les mes

le facteur de dissipation et la résistivité de I'hydrocarbure et d’autres lig
ans le matériel électrique, ainsi que des liquides isolants neufs, s’écarien
valeurs spécifiées.

nment décrites mais elles permettent une plus grande rapidité’ de mesure

lles d’essai modifiées pour permettire le remplacement du liquide sans
uvent également étre utilisées.

uger souhaitable de restreindre 'utilisation d’une cellule a une classe partidg

e a air a tirage forcée, une gaine chauffante ou un bain rempli d’huil
capable de maintenir.lacellule d’essai a une température suffisamment un
e la température. d’essai prescrite et la température de I'électrode

t 2 °C. L'utilisation d’'une plaque chaude est moins satisfaisante parce
5 de température)a travers la cellule peuvent entrainer des résultats non fiab

mpérature d'essai

ureS. peuvent étre effectuées lorsque les éprouvettes d'essai sont a +2

uides en
t trop de

e celles
avec un

ouvrir la

uliere de

e (ou de
forme de
ntérieure
que les
les.

"C de la

températ

C.5 Ne

looidk
urc suuriailtcc.

ttoyage de la cellule d’essai

Lorsque les procédures de nettoyage décrites dans I'Article 7 ne peuvent pas étre utilisées, il
est impératif que chaque laboratoire élabore une bonne procédure de nettoyage pour la
cellule utilisée de sorte que les résultats obtenus soient reproductibles et raisonnablement
conformes a ceux obtenus suivant la procédure la plus élaborée décrite dans I'Article 7.

Il convient de suivre également les précautions sur le choix des solvants de I'Article 6.
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Annex C
(informative)

Alternative procedures for routine testing of dielectric dissipation factor
and resistivity of insulating liquids

C.1 General

i arde—-whehn e grouP—o S aas, 68 8 whether
the dissipation factor and resistivity of hydrocarbon and other liquids in service-in:|electrical
equipment, as well as of unused insulating liquids, are worse than certain specified-values.

The test methods described in this annex are less precise than those previously desgribed but
they allow for a greater rapidity of measurement with a level of accuracy still quite accé¢ptable.

C.2 Test cell

Test cells modified to allow the replacement of the liquid without opening the cell maly also be
used.

It may be{ found desirable to restrict the use of one cellto a particular class of liquid.

C.3 Test chamber

A forced [draught air oven, a heating jacket or an oil- (or glycerol-) filled bath able to| maintain
the test gell at a sufficiently uniform.temperature so that the required test temperaturg and the
temperatpre of the inner electrode-agree within 2 °C. The use of a hot plate is less satisfactory
because pariations of temperature throughout the cell may lead to unreliable results.

C.4 Test temperature

Measurements may-be*made when test specimens are within £2 °C of the desired temperature.

C.5 Cleaning the test cell

Where the cleaning procedures described in Clause 7 cannot be used, it is imperative that
each laboratory evolves a good cleaning procedure for the cell used so that results obtained
are repeatable and reasonably consistent with those obtained in accordance with the more
elaborate procedure described in Clause 7.

The precautions on choice of solvents in Clause 6 should equally be followed.
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La procédure suivante suffit souvent pour les essais des liquides d’hydrocarbures:

— Démonter la cellule complétement, dans la mesure du possible.

— Laver a fond toutes les parties a I'aide de deux fractions de solvant (voir Article 6).

— Rincer toutes les parties d’abord a 'aide d’acétone puis avec de I'eau chaude du robinet
suivi par plusieurs ringages a l'aide d’eau distillée.

— Sécher a fond les parties dans une étuve chauffée entre 105 °C et 110 °C pour une durée
non supérieure a 90 min. Le temps de séchage réel dépend de la conception de la cellule
mais une durée de 60 min a 90 min est habituellement satisfaisante pour éliminer toute
humidité.

Lorsqu’u
consécut
condition
supérieu
que la v
essais.

C.6 Pre¢paration des éprouvettes et remplissage de la cellule d’essai

Il convie]

Les épro
cellule cq
mais I'éc

Une autr
I’huile mi
ambiante
vitesse (
d’essai a

Il convient que les cellules«diessai utilisées continuellement sans un nettoyage inte

entre les
I’échantil

Les huile
éviter un
temperat

vement, la méme cellule d’essai peut étre utilisée sans nettoyage interm

que la valeur de la propriété pour l'échantillon précédemment.esq
e a la valeur spécifiée. Si la valeur du dernier échantillon essayé est-moi
pleur spécifiée, la cellule d’essai doit étre nettoyée avant utilisation pour

uvettes de liquides neufs doivent étre préparées, préchauffées et verséeg
mme décrit aux Articles 9 et 10. Le préchauffage sur une plaque chaude es
hantillon doit étre brassé sans arrét pouréviter une surchauffe locale.

e procédure pour les liquides d’hydrocarbures a faible viscosité et particu
hérale, consiste a remplir la cellule froide avec une éprouvette d’huile a ten
et a la placer dans I'enceinte’chauffante maintenue a la température souh

prés 1 h suivant le début"du chauffage.

essais sur différents échantillons soient toujours lavées avec un vg
on suivant correspondant a au moins trois remplissages de la cellule.

s d’hydrocarbures vieillies peuvent parfois nécessiter des précautions spéci
e oxydation supplémentaire au cours du chauffage ou de la rétention
Lire.

essayeé
diaire, a
ayé soit
s bonne
d’autres

Nt que les échantillons soient stockés et manipulés en suivant les precautions
décrites a I'Article 9.

dans la
autorisé

ierement
hpérature
aitée. La

e chauffage doit permettre~au liquide dans la cellule d’atteindre la température

rmédiaire
lume de

Bles pour
a haute

Des informations sur I'effet de matieres étrangéres suspendues peuvent étre obtenues au
moyen des essais avant et aprés la filtration a travers un filtre de verre fritté de degré 4 de

porosité.

C.7 Tension d'essai

Il convient d’effectuer les essais de facteur de dissipation avec une contrainte dans la plage
de 0,03 kV/mm a 1 kV/mm. La contrainte réelle ne doit pas étre élevée au point de provoquer

des phén

omenes secondaires au niveau des électrodes.

La tension d’essai a courant continu choisie pour les mesures de résistivité doit étre telle
qgu’elle soumette le liquide a une contrainte électrique comprise entre 50 V/mm et 250 V/mm.
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The following procedure will often suffice for testing hydrocarbon liquids:

— Dismantle the cell completely, whenever possible.

— Wash all the component parts thoroughly with two portions of solvent (see Clause 6).

— Rinse all parts first with acetone and then with hot tap water followed by several rinsings

with d

istilled water.

— Dry the component parts thoroughly in an oven at 105 °C to 110 °C for no longer than
90 min. Actual drying time depends on the design of the cell but 60 min to 90 min is usually
satisfactory to remove any moisture.

When a number of samples of the same type of unused liquid have to be tested consecutively,
the same test cell may be used without intermediate cleaning, provided that the value of the

property
last samy
used for

C.6 P
Samples

Specime
describeq
continuot

An alterr]
consists
heating ¢

in the cell to attain the test temperature within-#* h after heating has been started.

Test celld
should a
fillings of

Aged hyq
during he

Informati
after filtra

or the sdmple previously tesied IS Deller tnan the specliied value. 1T the Vdl
le tested is worse than the specified value, the test cell shall be cleanedbef
urther tests.

reparation of specimens and filling the test cell
should be stored and handled by following the precautions eutlined in Clause]

ns of unused liquids shall be prepared, preheated)and poured into the
i in Clauses 9 and 10. Preheating on a hot plate is-pérmissible but the samplg
sly stirred to avoid local overheating.

ative procedure for low-viscosity hydrocarbon liquids, and particularly mi
n filling the cool cell with an oil specimem at room temperature and placing
hamber maintained at the desired temperature. The heating rate shall allow

5 continuously used without intébmediate cleaning between tests on different
ways be flushed with a volume of the next sample corresponding to at le
the cell.

rocarbon oils may_sometimes require special precautions to avoid further
ating or retentionat-a high temperature.

bn about the-effect of suspended foreign matter can be obtained by testing b
tion through-a fritted glass filter of porosity grade 4.

C.7 Tert voltage

ue of the
bre being

9.

b cell as
e shall be

neral oil,
it in the
the liquid

samples
ast three

oxidation

efore and

Dissipation factor tests should be made with a stress in the range 0,03 kV/mm to 1 kV/mm.
The actual stress shall not be so high as to cause secondary phenomena at the electrodes.

The d.c. test voltage chosen for resistivity measurements shall be such as to subject the liquid
to an electrical stress of 50 V/mm to 250 V/mm.
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C.8 Mesure

Lorsque le liquide n’est pas chauffé dans la cellule, il convient d’effectuer la lecture aprés une
période de repos dans la cellule de 10 min a 15 min et lorsque la température de I'électrode
intérieure se situe a £2 °C de la température prescrite.

Si le chauffage est effectué dans la cellule, il convient que le liquide atteigne la température
d’essai en 1 h (la tolérance de 2 °C s’applique toujours) et la mesure est ensuite effectuée.

Lorsque les essais a courant alternatif sont nécessaires, ils doivent toujours étre effectués
avant d’appliquer la tension a courant continu.

Une seulpe éprouvette peut étre essayée pour chaque échantillon.
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