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Methods of test for the determination of ionic
impurities in electrical insulating materials by
extraction with liquids

CORRIGENDUM 1

Page 12

ANNEXE B — SOLUTIONS NORMALISEES DE KCl

Quatriéme|paragraphe, au lieu de:

La conductivité des solutions normalisées & 23 °C est égale a:

solution 0,1 N
solution 0,01 N
solution 0,001 N

lire:

La conductivité des solutions normalisées & 23 °C est égale a:

solution 0,1 N
solution 0,01 N
solution 0,001 N

Page 13

APPENDIX B — KCl STANDARD SOLUTIONS

Fourth panagraph, instead of:

The conductivity~of the standard solution at 23 °C is for:

YRC1 = 1,16 S- m_l
a1 = 0,135 S-m
yKCl == 0,014 S * m_l

yxa = 1,24 S m™
Yxc1 = 0,136 S-m™
YRl = 0,0141 S-m™

01 N Ykc1 = 1.16 S-m™
00T N Yga1 = 0.135 S+ m™
0.001 N yxa = 0.014 S-m?
read:
The conductivity of the standard solution at 23 °C is for:
0.1 N Yrer = 1.24 Sem?
0.01 N yrar = 0.136 Sem™
0.001 N 7kl = 0.0141 Sem™

Juin 1978

June 1978
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

METHODES D’ESSAI POUR LA DETERMINATION DES IMPURETES
IONIQUES DANS LES MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES

2)

3)

L

Ne 15 de la CEI: Matériaux isolants.

un

la Riégle des Six Mois en aoiit 1976.

L

O £ o

39 oty

Upn premier projet fut discuté lors de-la réunion tenue a Bucarest en 1974. A la suite dg

PAR EXTRACTION PAR DES LIQUIDES

PREAMBULE

Es décisions ou accords officiels de la CE I en ce qui concerne les questions techniques, préparés pap des
i sont représentés tous les Comités nationaux s’intéressant a ces questions, expriment dans la plus grand
h accord international sur les sujets examinés.

es décisions constituent des recommandations internationales et sont agréées comme felles par les Cq

hns leurs régles nationales le texte de la recommandation de ia CEI, dans la mesure ol les condit
ermettent. Toute divergence entre la recommandation de la CET et lacrégi€ nationale corresponda)
esure du possible, étre indiquée en termes clairs dans cette derniére.

PREFACE

h présente norme a été établie par le Sous-Comité 15A: Essais de courte durée, du Cq

rojet, document 15A(Bureau Central)31, fut soumis a I’approbation des Comités nat

bs pays suivants se sont prononcés explicitement en faveur de la publication:
Allemagne Japon
Autriche Norvege
Belgique Portugal
Canada Royaume-Uni
Danemark Tchécoslovaquie
Egypte Turquie
Etats-Unis d’Amérique Union des Républiques

Comités d’Etudes
e mesure possible

mités nationaux.

ns nationales le
te doit, dans la

ans le but d’encourager I’unification internationale, la CEI exprime le veeu due,tous les Comités naEionaux adoptent

mité d’Etudes

cette réunion,
onaux suivant

France Socialistes Soviétiques
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

METHODS OF TEST FOR THE DETERMINATION OF IONIC IMPURITIES

IN ELECTRICAL INSULATING MATERIALS BY EXTRACTION

WITH LIQUIDS

FOREWORD

1) The formal|decisions or agreements of the I EC on technical matters, prepared by Technical Committeesjon/which all the
National Cpmmittees having a special interest therein are represented, express, as nearly as possible; an interational

consensus df opinion on the subjects dealt with.

2) They have the form of recommendations for international use and they are accepted by the National Committees|in that

sense.

3) In order to| promote international unification, the I EC expresses the wish that all National Committees should adopt
the text of ihe I EC recommendation for their national rules in so far as national conditions will permit. Any divergence

between the
in the latter.

PREFACE

This standard has been prepared by Sub-Committee I5A, Short-time Tests, of I EC Technical

mittee No. 16, Insulating Materials.

IEC recommendation and the corresponding national rules should, asifar as possible, be clearly indicated

Com-

A first draft was discussed at the meeting held-in Bucharest in 1974. As a result of this meeting, al draft,
Document 1SA(Central Office)31, was submitted to the National Committees for approval under the

Six Months’|Rule in August 1976.

The following countries voted explicitly in favour of publication:

Austria Japan

Belgium Norway

Canada Portugal
Czechoslovakia Turkey

Denmark Union of Soviet
Egypt Socialist Republics
France United Kingdom

Germany United States of America
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METHODES D’ESSAI POUR LA DETERMINATION DES IMPURETES
IONIQUES DANS LES MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES
PAR EXTRACTION PAR DES LIQUIDES

1. Domaine d’application et objet

La présente norme s’applique a la détermination de la présence ou de I’absence de matériaux
organiques et/ou inorganiques solubles ionisables dans des matériaux isolants électriques. Leur
présence—est—eonfirmée—paracereis mique—dun—extraitHquide, et
’espai est considéré comme ayant une portée particuliére lorsqu’il est appliqué aux matériaux

L)

laa

2. Définjtions et unités

Ba conductivité volumique d’un extrait liquide y,.. est la différencé entre la conductiyité volu-
midue de I’extrait en solution et la conductivité volumique d’uncéchantillon témoin (essaila blanc).
L’unité ST de la conductivité volumique est S - m~. Dans lapratique, I’unité S - cm! est souvent
utiljsée. :

=.

3. Appareillage

— [Des fioles coniques de 250 ml (Erlenmeyer) avec des réfrigérants a reflux comportant des parois
en verre résistant a ’acide et aux_bases;

— [cellule de mesure de conductivité-dont la constante k& est connue (m—1) ou (cm™);
— jun pont ou un autre disp0sitif de mesure capable de mesurer des résistances avec Une préci-
sion de 5%.

IPans le cas d’extraits)yaqueux, ce dispositif de mesure doit permettre la mesure de rfsistances
jusqua 1 MQ a des fréquences comprises entre 50 Hz et 3 000 Hz.

IPans le cas¢d’extraits organiques, 1’appareil de mesure doit permettre la mesure de rfsistances
jusqu’a 1 TQ sous une tension continue au plus égale & 100 V.

Notp. — 8i 1a constante k de la cellule de mesure n’est pas connue, on peut la déterminer a I’aide d’upe solution
normalisée de KCl de conductivité connue, conformément a ’annexe B.

4. Méthode

4.1 Extrait aqueux
4.1.1 Eau a utiliser pour extraction

La qualité de I’eau utilisée pour ’extraction a une influence considérable sur le résultat de I’essai.
La conductivité volumique de l’eau utilisée pour préparer les extraits aqueux doit &tre
<2-10%S-m™L La valeur du pH de I’eau a utiliser doit &tre comprise entre 6,8 et 7,2.
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METHODS OF TEST FOR THE DETERMINATION OF IONIC IMPURITIES
IN ELECTRICAL INSULATING MATERIALS BY EXTRACTION
WITH LIQUIDS

1. Scope and object

The purpose of this standard is to determine whether or not ionizable soluble organic and/or
inorganic materials are present in electrical insulating materials. Their presence is confirmed by
the increase in volume conductivity of the liquid extract and the test is considered to have particular
significapce when applied to electrical insulating materials which are to be immersed in c6olants
or imprggnants.

2. Definitiond and units

The vplume conductivity of a liquid extract v, is the difference betweén the volume conductivity
of the egtract solution and the volume conductivity of the control sample (blank sample). The SI
unit of the volume conductivity is S - m~2. In practice, the unit S¢.cmi! is often used.

3. Apparatus

— 250 1l conical flasks (Erlenmeyer) with refluxX;condensers having acid resistant and alkali fesis-
tant plass; ‘

— conductivity cell with known cell constant k& (m™) or (cm™1);

— a bridge or other measuring device~capable of measuring resistances with an accuracy of|5%.

In the| case of aqueous extracts, this measuring device shall permit the measurement of resistances
up to 1 MQ at frequenci¢s bétween 50 Hz and 3 000 Hz.

In the case of orgahie extracts, the measuring device shall permit the measurement of resistjnces
up to 1 [IQQ usingnot more than 100 V. d.c.

Note. — Yf unkmnown, the cell constant & is determined by means of a standard KCl solution of known conductivity,
in atcordance with Appendix B.

4. Procedure

4.1 Aqueous extract

4.1.1 Test water

The quality of the test water has a considerable influence on the result of the test. The volume
conductivity of the test water preparing the aqueous extracts shall be < 2-10-*S-m!. The pH
value of the test water shall be between 6.8 and 7.2.
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L’eau & utiliser pour 1’extraction peut &étre obtenue i P’aide d’un échangeur d’ions ou étre de
I’eau bidistillée ayant la valeur de pH recommandée.

Note. — L’attention est attirée sur I’effet du dioxyde de carbone. Le pH d’une eau récemment préparée deviendra
€gal & une valeur comprise entre 5,7 et 5,9 aprés exposition de 1’eau a I’air pendant un court moment. Si le
changement dii au dioxyde de carbone a conduit & un pH au moins égal 4 6,4, I’eau peut étre ramenée a

un pH = 7 en y faisant passer un courant d’azote pur pendant un court moment. Le pH rester

a dans les

limites requises pendant une longue période si ’eau est stockée dans des flacons en polyéthylene d’ou le

dioxyde de carbone est exclu.

4.1.2  Préparation de I'extrait aqueux

Sauf spécification contraire, I’extrait aqueux doit étre préparé comme suit.

Prendre une prise d’essai, pesant approximativement 20 g, en morceaux de dimensions appro-
pri€es. Peser 5 - 0,1 g de ces petits morceaux dans trois fioles équipées de réfrigérants a reflux,

comme cela est deécrit a article 3, et ajouter 100 mI de T'eau a utiliser pour Iextraction. Un quatriéme

ensg

M
dan{

F

41.3 Me

A
blan

L
de d
rincy
extr

L¢

Notel

4.2 Extrdg

421 Lig

S71 est nécessaire d’utiliser des liquides organiques pour déterminer les impuretés ioniq|

mble, fiole et réfrigérant, est utilisé pour I’essai a blanc.

aintenir doucement en ébullition I’eau dans les quatre fioles pendant 60 -- 5-min, puis
les flacons a la température ambiante.

ire en sorte que I’admission de dioxyde de carbone soit évitée.

sures

ant de mesurer les extraits, il faut déterminer la résistdnce de 1’échantillon témoin

c).

extrait aqueux est, apres décantation, transvasé de 1I’éprouvette d’essai dans la cellule d|
pnductivité afin d’étre immédiatement mesuré, La cellule de mesure de conductivité

it.
bs mesures doivent étre effectuées a 23\ 1 °C.

— 1l est essentiel de s’assurer que, duraiit la prise, le stockage et la manipulation des échantillons,
vettes et les prises pour essai de.€onductivité de I’extrait aqueux n’ont pas été contaminées par 1’at
en particulier par I'atmosphére\du laboratoire de chimie, ni par manipulation 4 mains nues.

it organique

vide a utiliserspour extraction

refroidir

(essai a

e mesure
doit &tre

pe deux fois avec Dextrait. La mesure de la résistance doit étre effectuée séparément suf chaque

les éprou-
mosphéie,

les

purifier en I’agitant avec environ 1% en poids de terre 4 foulon et en le filtrant & travers
en verre fritt€. Un filtre ayant des pores d’un diamétre maximal compris entre 5 um et 15 pm convient.

peut étre atteinte. Le solvant est en général du grade « réactif pur pour analyse ». Il faut donc le

un filtre

Notes 1. — La terre & foulon devient inefficace si elle absorbe de I’humidité et elle peut &tre séchée en la chauffant

dans de I'air pur a une température n’excédant pas 120 °C.
2. — Le trichloréthyléne purifié est stable s’il est maintenu & 1’obscurité ou dans un flacon de verre b

run (verre

inactinique), mais il convient de contréler sa conductivité avant de I’utiliser pour une extraction. Pendant
Pextraction et la mesure, il convient que le solvant soit protégé de la lumiére violente, en particulier du

rayonnement direct du soleil, et qu’il soit stocké dans 1’obscurité.
3. — Le trichloréthyléne est toxique et il convient de le manipuler avec les précautions usuelles.
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The test water can be made by means of an ion-exchanger or by using double distilled water
of the recommended pH value.

Note. — Attention is drawn to the effect of carbon dioxide. The pH of newly prepared water will change to between
5.7 and 5.9 after the water has been exposed to air for a short time. If the change due to carbon dioxide
has produced a pH of not less than 6.4, the water can be restored to pH = 7 by blowing pure nitrogen
through it for a short time. The pH will remain within the required limits for a long time if the water is
stored in polyethylene flasks from which carbon dioxide is excluded.

4.1.2 Preparation of the aqueous extract

If not otherwise specified, the aqueous extract is to be prepared as follows.

Take a test specimen weighing approximately 20 g into pieces of suitable dimensions. Weigh
5 4 0.1 g of these small pieces into three flasks fitted with reflux condensers, as described in Clause 3,
and add T00 mI of test water. A Tourth flask and condenser is used for the blank control sample.

The(|water in the four flasks shall be kept boiling gently for 60 4+ 5 min and then cooled in the flasks
to room temperature.

Predautions shall be taken to avoid admission of carbon dioxide.

4.1.3 Measurements

Befgre measuring the extracts, the resistance of the blank control sample shall be determined.

Thelaqueous extract is decanted from the test specimens.into the conductivity cell for megsuring
immediately. The conductivity cell shall be rinsed twice* with the extract. The measurement| of the
resistapnce shall be carried out on each extract sepdrately.

Thel measurements shall be carried out at23 +4- 1 °C.

Note. + Tt is essential to ensure that during the taking, storing and manipulation of samples, specimens fnd test
portions intended for the conductivity test of aqueous extract are not contaminated either by the atmpsphere,
particularly the atmosphere of‘thé chemical laboratory, or by handling with bare hands.

4.2 Organic extract

4.2.1 Test fiquid

If i is necessary to use organic liquids for the determination of ionic impurities in electrical
insulating materials, trichloroethylene is suitable, and shall be used unless otherwise specified.
The volume conductivity of trlchloroethylene for preparing the liquid extracts shall be
<05 : ¢ ed—The ¢
of laboratory reagent grade. Therefore it shall be punﬁed by stlrnng in about 1% by weight of
Fuller’s earth and filtering through a sintered glass filter. A filter having a maximum pore diameter
in the range of 5 um to 15 pm is suitable.

Notes 1. — Fullers’ earth becomes ineffective if allowed to absorb moisture and may be dried by heating in clean
air at a temperature not exceeding 120 °C.

2. — Purified trichloroethylene is stable if kept in the dark or in a brown bottle, but its conductivity should
be checked before use for an extraction. During extraction and measurement, the solvent should be
shielded from strong light, especially direct sunlight, and stored in the dark.

3. — Trichloioethylene is toxic and should be handled with the appropriate care.
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4.2.2 Préparation de Iextrait de trichloréthyléne

Découper une prise d’essai pesant approximativement 20 g en morceaux de dimensions appro-
priées et les chauffer lentement a I’air pendant environ 2 h a une température de 80 °C a 100 °C
fagon a supprimer toute quantité appréciable d’eau absorbée. Peser 5 4 0,1 g de ces petits
rceaux dans trois fioles équipées de réfrigérants a reflux, comme cela est décrit a I’article 3,
et ajouter 100 ml de solvant. Un quatriéme ensemble, fiole et réfrigérant, est utilisé pour 1’échan-

de
mo

tillon temoin.

Maintenir doucement en €bullition le solvant dans les quatre fioles pendant 60 4- 5 min, puis
refroidir dans les flacons a la température ambiante. L’ensemble de ces opérations doit étre effectué

dans ’obscurité.

Note. — 1l convient que la perte de volume due a ’évaporation n’excéde pas 109, sinon ’essai est repris.

4.2.3 Mesures

d’é
doi

Not

Avant de mesurer les extraits, déterminer la résistance de I’échantillon témoin.
1

Ila cellule doit avoir été nettoyée plusieurs fois, avec du trichloréthyléng purifié, et sédhée avant
re remplie. Aprés que la cellule a été rincée deux fois avec ’extrait, 12 mesure de la [résistance

| étre effectuée sur chaque extrait séparément.

Lles mesures doivent étre effectuées 1 min aprés application detla’ tension continue a 28 + 1 °C.

en particulier par I’atmosphére du laboratoire de chimief\ni par manipulation & mains nues.

5. Caleyl
Bffectuer le calcul de la conductivité -yolumique de I’extrait liquide en appliquant lp formule
sulyante:
1 1 1
Hex® = Q: = ;s — _R_B
ou
sex| = conductivité volumique de I’extrait liquide en S - m~ (S - cm™)
0ex| = résistivité volumique de I’extrait liquide en ohms-métres (ohms-centimétres)
k | = constanfe.de la cellule en m~! (cm™)
Rs| = résistance de la solution extraite en ohms
Rgp| = résistance de I’échantillon témoin en ohms

6. Rapport d’essai

Le rapport d’essai doit comprendre les renseignements suivants:

désignation du matériau isolant électrique;
désignation du liquide;
tous les résultats consignés;

date de ’essai.

’extrait de trichloréthyléne est transvasé de I’éprouvette d’essai dans la cellule“de mesure de
conductivité afin d’étre immédiatement mesuré.

b. — Il est essentiel de s’assurer que durant la prise, le stockage et ladnanipulation des échantillons, leséprouvettes
et les prises pour essai de conductivité de I’extrait organigGe n’ont pas ét€ contamin€es par 1'gtmosphere,
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4.2.2  Preparation of the trichloroethylene extract

Cut a test specimen weighing approximately 20 g into pieces of suitable dimensions and heat
them gently in air for about 2 h at a temperature of 80 °C to 100 °C in order to remove any appre-
ciable amount of absorbed water. Weigh 5 - 0.1 g of these small pieces into three flasks fitted with
reflux condensers, as described in Clause 3, and add 100 ml of solvent. A fourth flask and condenser
is used for the control sample.

The solvent in the four flasks shall be boiled gently for 60 &+ 5 min and then cooled in the flasks
to room temperature. The whole process shall be carried out in the dark.

Note. — The loss of volume through evaporation should not exceed 10% otherwise the test is to be repeated.

4.2.3  Maeasurements

Bef

The
measy

The
filling
be car

The
Note.

bre measuring the extracts, the resistance of the control sample shall be determined

trichloroethylene extract is decanted from the test specimens into the conduetivity
ring immediately.
cell shall have been cleaned several times with purified trichloroethylefie and dried

After the cell has been rinsed twice with extract, the measurement(of the resistand
ried out on each extract separately.

measurement shall be carried out 1 min after application of<the d.c. voltage at 23

- It is essential to ensure that during the taking, storing and manipulation of samples, specimens
portions intended for the conductivity test of organic extract, these ‘are not contamined either by thg
phere, particularly the atmosphere of the chemical laboratory, of by handling with bare hands.

5. Calculatfion

Thel

where|:

Vex =
Qex =
k =
Ry =
RB -

calculation of the volume conductivity@f the liquid extract shall be calculated by:

1 X 1 1
/ex J’ Qex B RS E

volume conductivityyof the liquid extract in S - m™! (S - cm™?)

volume resistiyity.of the liquid extract in ohms-metres (ohms-centimetres)
cell constant in m—! (cm™)

resistance of the extract solution in ohms

resi§tance of the control sample in ohms

cell for

before
e shall

-1 °C.
and test
atmos-

6. Test report

The

test report shall include the following information:

— designation of the electrical insulating material;

— designation of the liquid;

— all

results;

— date of test.
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ANNEXE A

ELECTRODES DE PLATINE PLATINEES

Pour platiner les électrodes, immerger la cellule d’essai dans une solution de:

10 ml d’eau distiliée avec
3 g d’acide hexachloroplatinique (IV): Ho(PtCle) - 6 H;O

0,02 g d’acétate de plomb (II)): Pb(CH;COO) - 3 H,0.

Puis appliquer une tension continue de 4 V aux électrodes. Régler le courant de fagon qu’une petite
émission‘Fe gaz puisse etre observee a la surface des €lectrodes. Apres renversement des polarités, platiner

lautre €lectrode. Les deux électrodes doivent étre cathodes pendant un temps égal. Aprés'avdir été pla-
tinées, leg électrodes sont revétues d’une couche mate veloutée, d’un noir intense.

Notes 1. — Dépolir les électrodes neuves de platine brillant avec du papier de verre. Tl faut 10 mif)poeur les plafiner.
2. — Pour la régénération d’électrodes platinées déja utilisées, le temps d’opération est de/'min & 2 min.

Pour nettoyer les électrodes de la solution de platine, les électrodes nettoyées a 1’eau sont immergées
dans une solution d’acide sulfurique comprise entre 2% et 5%. Les dé€ux ¢lectrodes sont alprs reliées
a la cathgde, et une électrode de platine séparée, également immergée dans'la solution, est reliéea 1’anode.
Aprés quelques minutes d’électrolyse, rincer convenablement les électrodes i 1’eau.

Lorsque les cellules d’essai ne sont pas en service, il conviént/de les remplir de I’eau & utfliser pour
Pextractipn. 11 faut veiller & ce que les électrodes soient mouillées en permanence. Si tel n’est pas le cas,
les électrpdes peuvent étre rincées dans de 1’éthanol.
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