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Publication 1099 de la CEI IEC Publication 1099

(Premi re dition - 1992) (First edition - 1992)
Sp cifications pour esters organiques Specifications for unused synthetic
de synth se neufs usages lectriques organic esters for electrical purposes
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

SPECIFICATIONS POUR ESTERS ORGANIQUES DE SYNTHESE
NEUFS A USAGES ELECTRIQUES

AVANT-PROPOS
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aya'mt abouti a’approbation de cette norme.
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SPECIFICATIONS POUR ESTERS ORGANIQUES DE SYNTHESE

NEUFS A USAGES ELECTRIQUES

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale spécifie les caractéristiques des esters organiques de
synthése destinés a étre utilisés comme liquides isolants dans les transformateurs et

autres matériels électriques.

ations générales sur leurs propriétés, le , le
s donnent également les prescriptions d’emballage, d’'étiquéta

- L’article 9 décrit les méthodes d’essai qui doivent
propriétés des esters organiques de synthése.

Les articles 11 et 12 spécifient les carag

2 |[Références normatives

Les|normes suivantés contjennen
faite, constituentpndes \di jti
mormment de la pu Vi

grganiques de synthése destinés a étre utilisés-da ansformateurs
) ¢

nt des indi-
Blimination.

gonnage.
aluer les
des esters

et conden-
ire.

ce qui y est

'me est su-

jette a révision e : me interna-
tionale son ifee a possibilité d'appliquer les éditions les pliis récentes
des| normes indiqué s membres de la CEl et de 'ISO possédent le registre
des|Norme

CEl : } pour la détermination de la rigidité électrique |des huiles
isQ

CE : esure de la permittivité relative, du facteur de dissipation diglectrique et
de istivité (en courant continu) des liquides isolants.

CEl 475: 1974, Méthode d’échantillonnage des diélectriques liquides.

CEI 628: 1985, Gassing des isolants liquides sous contrainte électrique et ionisation.

CEl 813: 1985, Méthode d’essai pour évaluer la stabilité a I'oxydation des diélectriques

liquides & base d’hydrocarbures.

CEl 814: 1985, Dosage de I'eau dans les diélectriques liquides par titrage coulométrique

de Karl Fischer automatique.
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1 Scope

-7 -

SPECIFICATION FOR UNUSED SYNTHETIC
ORGANIC ESTERS FOR ELECTRICAL PURPOSES

This International Standard specifies characteristics of synthetic organic esters intended
for use as insulating liquids in transformers and other electrical equipment.

broperties, safety, storage and disposal.

- Clause 9 describes the test methods that shall be employ ks of
synthe

- Clauses 11 and 12 specify the required characterig X i bsters
intendpd for use in transformers and capacitors. O fficatic ill be

added|when required.

NOTE }{ Maintenance of esters in equipme

2 Normative references

The folloying standards contai i stitute

provisiong of this Inter , \A imé of publication, the editions ind

cated

were valid. All standards \are_subj 0 ision;-and parties to agreements based gn this

internatignal Sta
recent editions

registers

IEC 156:
4

IEC 247:19

resistivity of insu

estigate the possibility of applying thg most
below. Members of IEC and ISO magintain

rement of relative permittivity, dielectric dissipation factor and d.c.
liquids.

IEC 475: 1974, Method of sampling liquid dielectrics.

IEC 628: 1985, Gassing of insulating liquids under electrical stress and ionization.

IEC 813: 1985, Test method for evaluating the oxidation stability of hydrocarbon insulating

liquids.

IEC 814: 1985, Determination of water in insulating liquids by automatic coulometric Karl
Fischer titration.
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ISO 2211: 1973, Produits chimiques liquides - Détermination de la coloration en unités
Hazen (échelle platine-cobalt).

ISO 2592: 1973, Produits pétroliers - Détermination des points d’éclair et de feu - Méthode
Cleveland en vase ouvert.

ISO 2719: 1988, Produits pétroliers et lubrifiants - Détermination du point d'éclair -
Méthode Pensky-Martens en vase clos.

ISO 3016: 1974, Huiles de pétrole - Détermination du point d’écoulement.

ISO 3104: 1976, Produits pétroliers - Liquides opaques et transparepts~ Détermination de

la viscosité cinématique et calcul de la viscosité dynamique.
ISO| 3675: 1976, Pétroles bruts et produits pétroliers liquide 1 >n labora-
toirg de la masse volumique ou de la densité relative - Méths .
1SO| 5661: 1983, Produits pétroliers: Hydrocarbures l l'indice de
réfraction.
3 |Description et propriétés générales
Les| esters organiques de synthése, 3 : , sont des
liqujdes qui ne contiennent que du e. lls sont
préparés a partir de monoalcool$ polyacides
aliphatiques ou aromati
Les i ) i & nstitués d'un seul ester ou d’'un mélange
d’eq )
Les| 5 d’éclair et
de propriétés
phy minérales
isol a celle des
huil

4
Les| sera néces-
sair|

4 Sécurité

La manipulation des esters liquides ne présente pas de risques pour la santé. Bien que
n'irritant pas la peau, ce sont des solvants des graisses minérales et, lors de leur manipu-
lation, le port de gants imperméables est conseillé. Les esters synthétiques n’irritent pas
les yeux. Toutefois, conformément aux régles normales d’hygiéne industrielle, le port de
lunettes de sécurité est recommandé. En cas de projection dans les yeux, il est recom-
mandé de les rincer abondamment avec de I'eau propre et de consulter un médecin.

Des informations détaillées sur Ia toxicité de ces liquides peuvent étre obtenues auprés
des fabricants ou des fournisseurs.
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ISO 2211: 1973, Liquid chemical products - Measurement of colour in Hazen units
(platinum-cobalt scale).

ISO 2592: 1973, Petroleum products - Determination of flash and fire-points - Cleveland
open cup method.

ISO 2719: 1988, Petroleum products and lubricants - Determination of flash-point - Pensky
Martens closed cup method.

ISO 3016: 1974, Petroleum oils - Determination of pour-point.

ISO 3104: 1976, Petroleum products - Transparent and opaque liquids - Petermination of
kinemati¢ viscosity and calculation of dynamic viscosity.
borat %ter-

of refractive

ISO 3675: 1976, Crude petroleum and liquid petroleum produc
mination lof density or relative density - Hydrometer method.

ISO 5661: 1983, Petroleum products - Hydrocarbon liquid
index.

3 Description and general properties

The synthetic organic esters to which
carbon, hydrogen and oxygen. They are
mono or polybasic aliphatic or aromatig

n only
s and

Commergial products N Pase i gsters or a mixture of esters angd may
contain sfabilizers.

Synthetig organic<> ;

points

and are therefore most
cases sirilar to higher
viscositie

4
Esters a to be

considered in ir use and maintenance.

4 Safety

The handling of ester liquids is not hazardous to health. Although not skin irritants, esters
are solvents for natural fats and, when handling, the use of impervious gloves is
advisable. Synthetic esters are also non-irritant to the eyes. However, in accordance with
normal industrial hygiene, the use of safety glasses is also recommended. If eye contact
does occur, large quantities of clean water should be used for irrigation and medical
attention should be sought.

Detailed information on the toxicity of these liquids can be obtained from the manu-
facturers or suppliers.
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5 Stockage et maintenance

Il est prétérable de stocker les esters sous abri dans des récipients hermétiques afin
d’éviter les entrées d’humidité et d'impuretés.

En cas de contamination accidentelle par de I'eau et/ou des particules solides en cours de
stockage, le liquide peut normalement étre reconditionné a un niveau de qualité satisfai-
sant par un traitement sous vide, suivi d’une filtration, ou a 'aide d’agents de dessiccation
solides tels que tamis moléculaires, suivi d'une filtration.

6 Elimination

e d’éliminer
les ¢sters organiques de synthése de la méme maniére que les Aiui 1 5 isolantes.
Normalement, si elle est nécessaire, I’élimination peut étre eff S ites agréés,
ou dans des incinérateurs de déchets municipaux. Il est co i : ¥$ épanche-
mefjts au moyen de substances absorbantes. Cependant, de Ta itég de liquide
se gropageant dans I'environnement ne présentent auCun. risqug

7 [Emballage et étiquetage

7.1 | Les esters organiques de
propres, hermétiquement fermés’e

conteneurs

7.2 | Chaque conteneur doit port¢r au mini

o

uetés confor-

nt le mode
opé

9 Méthodes d’essai

9.1 Couleur

La couleur doit étre mesurée conformément a I'lSO 2211.

9.2 Aspect

L’aspect est estimé en examinant, en lumiére transmise, un échantillon représentatif de
I'ester sous une épaisseur approximative de 10 cm et & température ambiante.
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5 Storage and maintenance

Storage should preferably be indoors and in sealed containers to prevent ingress of
moisture and dirt.

In the event of accidental contamination by water and/or solid particles during storage, the
liquid can normally be restored to an acceptable quality by vacuum treatment followed by
filtration or by using solid drying agents such as molecular sieves, followed by filtration.

6 Disposal

Local regplations shall be complied with. Synthetic organic esters ma i \s\wof in
the same [manner as mineral insulating oils. Normally, disposal, if requ rried
out at approved sites, or in incinerators suitable for municipal wasté be
cleaned By means of absorbent media. However, small quantitie the
environment do not present a special hazard.

7 Packaging and labelling

7.1 Tran
which do

gdiners

7.2 Each
- nurpber of this Inter
- supplier’s desig
- batch numbey;
- any notice@ ire
NOTE - Equipmen
ments o ip

bquire-

8 Samp|li
4
The liquig

- o’ g jstent
with the densnty ofthe Jiquid being sampled.

9 Test methods

9.1 Colour

Colour shall be measured according to 1SO 2211.

9.2 Appearance

Appearance shall be evaluated by examining a representative sample of the ester in
transmitted light under a thickness of approximately 10 cm and at ambient temperature.
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9.3 Masse volumique
La masse volumique doit étre mesurée a 20 °C selon I'I|SO 3675.

9.4 Viscosité cinématique

La viscosité cinématique doit étre mesurée selon I'ISO 3104.

9.5 Point d’éclair

Le point d'éclair doit étre mesuré selon I'ISO 2719.

9.6 Point de feu AN

Le|point de feu doit étre mesuré selon I'ISO 2592.

9.7 Indice de réfraction

L’ipdice de réfraction doit étre mesuré selon I'ISO 56

9.4 Point d’écoulement

Le|point d’écoulement doit étre mesuré se

9.9 Cristallisation

9.9.1 Résumé de la méthode

9.9.2 Appaceills
a) cris@' S

déceler la présence de cristaux.
9.10 Teneur en eau

La teneur en eau doit étre déterminée selon la CEl 814.

9.11 Indice de neutralisation

9.11.1 Réactifs
a) Solution alcoolique d’hydroxyde de potassium (KOH) standard 0,1 mol/I.
b) Toluéne, exempt de soufre.

1099 © CEI

des esters

synthése a

cristallisoir

ide afind’y
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9.3 Density
Density shall be measured at 20 °C according to ISO 3675.

9.4 Kinematic viscosity

Kinematic viscosity shall be measured according to ISO 3104.

9.5 Flash-point

Flash-point shall be determined according to ISO 2719.

9.6 Fire-point AN

Fire-point shall be determined according to 1SO 2592.

9.7 Refractive index

The refragtive index shall be determined according to ISO 5664.

9.8 Poyr-point

The pourdpoint shall be determined according to

9.9 Crystallization
9.9.1 OQutline of the method

This meth 6 3 > dency of synthetic organic ¢sters

9.9.2 Apparatus
a) crystallizir@

b) a refrigerato

993 P
a) Po ester
to be 4
b) Stq y dish
filled wi

c) At
the presence of crystals.

jetect

9.10 Water content

Water content shall be determined according to IEC 814.

9.11 Neutralization value

9.11.1  Reagents
a) Standard alcoholic potassium hydroxide (KOH) solution 0,1 mol/I.
b) Toluene, sulphur-free.
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¢) Ethanol azéotropique (température d'ébullition 78,2 °C).
d) Solution d’acide chlorhydrique (HCI) standard 0,1 mol/L.

e) Solution d’indicateur bleu alcalin: dissoudre 2 g de bleu alcalin 6 B dans 100 mi
d'éthanol azéotropique, contenant 1 ml d’acide chlorhydrique 0,1 mol/l. Aprés 24 h,
effectuer un titrage afin de vérifier si l'indicateur a été suffisamment sensibilisé.
L’indicateur convient si la couleur change distinctement du bleu au rouge comparable &
celui d'une solution a 10 % de nitrate de cobalt [Co(NO,),.6H,0].

Si la sensibilisation est insuffisante, ajouter a nouveau de Pacide chlorhydrique
0,1 mol/l et vérifier aprés 24 h. Continuer jusqu’a ce que la sensibilisation soit
suffisante. La solution doit étre filtrée et entreposée dans I'obscurité dans une bouteille
en verre brun.

AN
8.11.2 Mode opératoire
Peger, dans une fiole conique avec bouchon de 250 mi, 2Q I'éeh tiIlc}é 0,05 g
pres.

t de 40 ml
d’éf Y e I la solution
alcq { B\ COU 3 hble & celle
du . 3 nt au moins
15
Ajo 3 et titre solution de
KO RE °
L’indi

‘essai étant

9.13 Tension de claquage

La tension de claquage doit étre déterminée selon la CEl 156.

9.14 Facteur de dissipation diélectrique, permittivité et résistivité en courant continu

Ces propriétés doivent étre déterminées a 90 °C selon la CE!l 247. Les solvants a base.
d’hydrocarbures conviennent pour le nettoyage de la cellule.
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¢) Azeotropic ethanol (boiling-point 78,2 °C).
d) Standard hydrochloric acid solution (HCI) 0,1 mol/i.

e) Alkali blue indicator solution: 2 g of alkali blue 6 B shall be dissolved in 100 ml of
azeotropic ethanol containing 1 ml hydrochloric acid 0,1 mol/l. After 24 h, an acid value
test shall be carried out to check whether the indicator has been sufficiently sensitized.
The indicator is satisfactory if the colour changes distinctly from blue to a red
comparable to that of a 10 % solution of cobalt nitrate [Co(NO,),,.6H,0].

Should sensitization be insufficient, the addition of 0,1 mol/l hydrochloric acid shall be
repeated and a check made again after 24 h. Sensitization shall be continued until it is satis-
factory. The solution shall then be filtered into a brown glass bottle and stored in the dark.

9.11.2 Procedure

20 g of th¢ sample shall be weighed to the nearest 0,05 g into a 250 ml g

?k.

In a seco mi of
toluene a lution
until a red colour comparable to that of a solution of 10 % C itrate -6H,0]
is obtaing

This solut
ture not e

The neutr

g, in grams
9.12 Oxidatio

Oxidation| stability be determined according to IEC 813, with a test duration of 164 h.

9.13 Breakdown voltage

Breakdown voltage shall be determined according to IEC 156.

9.14 Dielectric dissipation factor, permittivity and d.c. resistivity

These properties shall be determined at 90 °C according to IEC 247. Hydrocarbon
solvents are suitable for cleaning the test cell.
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9.15 Gassing sous contrainte électrique et ionisation

Le gassing sous contrainte électrique et ionisation doit étre mesuré selon la méthode A de
la CEl 628.

10 Fidélité et interprétation des résultats d’essais

La fidélité de chacune des méthodes spécifiées doit étre utilisée seulement comme guide
d'un accord possible entre les mesures des propriétés faites en double et ne doit pas étre
considérée comme une limite de tolérance, applicable aux valeurs limites prescrites dans
les feuilles de spécifications 1 et 2.

AN

11 | Spécifications pour esters organiques de synthése utilisés dansdes
transformateurs

Les|propriétés du liquide se conformant a cette norme ne\doivenfypas exeéder |les valeurs
limites prescrites dans la feuille de spécifications 1 étant\effectués selon les
méthodes spécifiées a l'article 9.

12

Les les valeurs
limit s selon les
mét
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