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es et régionales. Toute divergence entre la norme de la CEl et la norme nationale o
ondante doit étre indiquée en termes clairs dans'cette derniere.
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able de ne pas avoir identifié de tefs droits de propriété et de ne pas avoir signalé leur existe

b internationale CEIvW61620 a été établie par le comité d’études 10 de la CE
ications électrotechniques

le cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote

10/446+446A/FDIS 10/458/RVD

composée
ur objet de
maines de
nationales.
essé par le
entales, en
rganisation

ionale de Normalisation (ISO), selon des conditions fixées par accord entre les deux organisations.

la mesure
intéressés

bnt publiés

ppliquer de
Urs normes
régionale

ponsabilité

uvent faire
enue pour
hce.

: Fluides
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Annexes A and B form an integral part of this standard.

Annexes C and D are for information only.
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INTRODUCTION

La conductivité o est une caractéristique d'un liquide uniquement si elle est mesurée a
I'équilibre thermodynamique.

Afin de remplir cette condition, l'application d'un champ électrique élevé et/ou l'application
prolongée d'une tension est a éviter. Ce n'est pas le cas dans la CEl 60247 pour la mesure de
la résistivité sous tension continue (champ électrique jusqu'a 250 Vmm~1, temps de mise sous
tension arbitrairement fixé a 1 min).

Il existe une relation simple entre le facteur de dissipation diélectrique tan J, la conductivité o
et la permittivité € d'un liquide sans pertes dipolaires (ou avec des pertes négligeables), ce qui

est le caq

pour la plupart des liquides pour applications électrotechniques:
tan 5 = L
Ew

ou w= 2 [f et fest la fréquence de la tension.

Donc, la
conductid
résistivitd
sous tens

De nouvg
a présen

mesure soit de tan o soit de o donne la méme infarmdtion sur les prop
n du liquide. En fait, trés souvent dans la pratique, il §a un grand désaccor
calculée d'aprés la mesure de tan J avec un appdreil conventionnel et la
ion continue mesurée en suivant les recommandations de la CEl 60247.

aux appareils pour la mesure de la conductivité o a I'équilibre thermodynam
| disponibles. lls sont capables de mesurer facilement avec certitude de tr

valeurs ¢le 0. Les possibilités de ces nouveaux équipements permettent la mes

d’isolantd

liquides neufs a température ambiante.

riétés de
l entre la
résistivité

ique sont
s faibles
ire de o
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INTRODUCTION

The conductivity o is a characteristic of a liquid only if it is measured at thermodynamic
equilibrium.

To fulfil this requirement high electric stress and/or prolonged voltage application is to be
avoided, this is not the case in IEC 60247 for the d.c. resistivity measurement (electric stress
up to 250 Vmm~1, conventional arbitrary time of electrification 1 min).

There is a simple relationship between the dielectric dissipation factor tan J, the conductivity o
and the permittivity € of the liquid with no (or negligible) dipolar losses, which is the case of
most liquids for electrotechnical applications:

tan 6 = L
cw

where w¥ 2 1if and fis the frequency of the voltage.

Thereforg, the measurement of either tan ¢ or o gives the same information on the cpnduction
propertieg of the liquid. In fact, very often in practice, there are™arge discrepancies| between
the resistivity calculated from the measurement of tan d with conventional apparatu$ and the
d.c. resistivity measured following the recommendation of IEC 60247.

New devlces for the measurement of the conductivity o at thermodynamic equilirium are
currently|available. They are able to measure easily;and with precision very low values of o.
The capabilities of this new equipment allow measurements of o of unused insulating liquids
even at rboom temperature.
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DETERMINATION DU FACTEUR DE DISSIPATION DIELECTRIQUE
PAR LA MESURE DE LA CONDUCTANCE ET DE LA CAPACITE -

METHODE D'ESSAI

1 Domaine d'application

La présente Norme mternatlonale decrlt une methode de mesure S|multanee de Ia conductance

Getdel
méthode

service dpans les transformateurs ou autres appareils électriques.

Cette noj
particulié
de mesu
du facted
plus, I'étq

des condjtions particuliéres.

2 Références normatives

quides. La

proposée s'applique aussi blen aux |solants I|qU|des neufs qu '‘aux isolants{iquides en

me ne se substitue pas a la CEI 60247 mais en est complémentaire en ce du'elle est
rement bien adaptée aux liquides hautement isolants; elle recommande une|méthode
e pour ces liquides. Cette méthode permet de déterminer avec certitude dejs valeurs
r de dissipation diélectrique aussi basses que 10-6 auxréquences industrielles. De
bndue des mesures de tan d va de 1076 & 1 et peut étré.prolongée jusqu'a R00 dans

Les docyments normatifs suivants contiennent des,dispositions qui, par suite de la (éférence

qui y est
moment
est sujet
internatig

faite, constituent des dispositions valables pour la présente Norme internatipnale. Au
e sa publication, les éditions indiquées étaient en vigueur. Tout documen{ normatif

a révision et les parties prenantes aux accords fondés sur la présente Norme
nale sont invitées a rechercher_ la“possibilité d'appliquer les éditions les plus|récentes

des documents normatifs indiqués ci-apres. Les membres de la CEl et de I'lSO posgedent le
registre des Normes internationalescefn vigueur.

CEIl 6024
la résisti

CEIl 6047

ISO 5725-1:1994, JExactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure —

Partie 1:

jité (en courant continu) des liquides isolants

Principés généraux et définitions

5:1974, Méthede d'échantillonnage des diélectriques liquides

7:1978, Mesure de la'permittivité relative, du facteur de dissipation diélectrigue et de

ISO 572' 2. 1004 Y i ey yeon | Ls £ PR 402 Va Hy-aumn | 2 I s s Stlo o of <l
JTL.LIIT%, LAAUIIIUUT (JuoslTooT T TIUTTIIT / UuT o TCOUNAlS  TU TTTCirTouco uc 711 esure —

Partie 2: Méthode de base pour la détermination de la répétabilité et de la reproductibilité d’une

méthode

de mesure normalisée

ISO 5725-3:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure —
Partie 3: Mesures intermédiaires de la fidélité d’une méthode de mesure normalisée

ISO 5725-4:1994, Exactitude (justesse et fidélité) des résultats et méthodes de mesure —
Partie 4: Méthode de base pour la détermination de la justesse d'une méthode de mesure
normalisée
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INSULATING LIQUIDS -

DETERMINATION OF THE DIELECTRIC DISSIPATION FACTOR
BY MEASUREMENT OF THE CONDUCTANCE AND CAPACITANCE —

TEST METHOD

1 Scope

This International

conduct
tan J of i

insulating liquids in service in transformers and in other electrical equipment.

The stan
suited to

liquids. Tlhis method allows values of the dielectric dissipation factor & low as 10—

frequenc
between

2 Normative references

The follo

hsulating liquids. The proposed method applies both to unused insulatingi

highly insulating liquids and it recommends a method of measurement

to be determined with certainty. Moreover, the range of/measurements of
10-6 and 1 and can be extended up to 200 in particular.conditions.

Wwing normative documents contain provisigns which, through reference in

Standard describes a method for the simultaneous measurement of

on factor

Hard is no substitute for IEC 60247; rather it complements it insofar|as it is particularly

for these
at power
an 9 lies

this text,

constitute provisions of this International Standard. At the time of publication, thg editions

indicated
agreeme

were valid. All normative documents' are subject to revision, and parties to
Nts based on this International Standard are encouraged to investigate the possibility

of applyimg the most recent editions of the.nermative documents indicated below. Mgmbers of

IEC and

IEC 6024
resistivity

IEC 6047

ISO 5724
Part 1: G

ISO 5724
Part 2: H

SO maintain registers of currently*valid International Standards.

17:1978, Measurement of(relative permittivity, dielectric dissipation factor
of insulating liquids

5:1974, Method ef\sampling liquid dielectrics

-1:1994, Aeccuracy (trueness and precision) of measurement methods and
eneral prihciples and definitions

-2;1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and
asic method for the determination of repeatability and reproducibility of a

and d.c.

results —

results —
standard

measure

~ y) L
rnecrre riicirrou

ISO 5725-3:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results —
Part 3: Intermediate measures of the precision of a standard measurement method

ISO 5725-4:1994, Accuracy (trueness and precision) of measurement methods and results —
Part 4: Basic methods for the determination of the trueness of a standard measurement method
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3 Définitions
Pour les besoins de la présente Norme internationale, les définitions suivantes s’appliquent

3.1

conductivité ( a)

grandeur reliée a l'intensité du champ électrique E et a la densité de courant de conduction j
par

J=0E
3.2
résistivitg ( p)
inverse de la conductivité g, donné par:
1
p = —

3.3
résistance ( R)
la résistance de la cellule d'essai remplie de liquide est le quotientde la tension V appliquée a
la cellule|par le courant continu ou le courant en phase /I et est.donnee par
|4
R=-"-
Ir

Dans le das le plus simple d'électrodes planes et paralleles de surface A distantes de|L,

ple
R =&
A
3.4
conductance ( G)
inverse de la résistance, donné par
1
G==
R

3.5
capacité [ C)
la capacifé de la cellule~d'essai remplie de liquide est le quotient de la charge Q des électrodes
par la ter{sion V appliquée a la cellule d'essai. Pour un condensateur plan,

= A
€=
ou ¢ est lp'pefmittivité du liquide.
3.6
facteur de dissipation diélectrique (tangente de I'angle de pertes diélectriques tan 0)

pour un matériau soumis a une tension sinusoidale, tan J est le rapport de la valeur de la
puissance active absorbée a la valeur de la puissance réactive. Dans le cas simple d'une
capacité C shuntée par une résistance R,

tan d = i
Cw

oU w= 21if et fest la fréquence de la tension

Des détails relatifs aux facteurs influencant la conduction des liquides peuvent étre trouvés
dans l'annexe C.
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3 Definitions

For the p

3.1

urpose of this International Standard, the following definitions apply

conductivity ( 0)
guantity related to the electric field strength E and to the conduction current density j by

J = 0oE
3.2
resistivity (_p)
reciprocall of the conductivity o, given by
1
p = —

3.3

resistanc
the resist
direct or

In the simplest case of plane parallel electrodes of area’A and with a gap distance L,

e (R)
ance of the liquid-filled test cell is the ratio of the voltagé V' applied to the g
n-phase current /I, and is given by

ple
R = <
A
3.4
conductance ( G)
reciprocdl of the resistance, given by.
1
G==
R
3.5
capacitance ( C)
the capagitance of the-liquid-filled test cell is the ratio of the charge Q of the electrod
voltage \f applied-toithe test cell. For a plane capacitor,
A
c= %
L
where ¢ istepermittivity of thetiguid:
3.6
dielectric dissipation factor (dielectric loss tangent tan 0)

ell to the

es to the

for a material subjected to a sinusoidal voltage, tan ¢ is the ratio of the value of the absorbed
active power to the value of the reactive power. In the simple case of a capacitance C shunted
by a resistance R,

tan 0 = i
Cw

where w= 2mfand fis the frequency of the voltage.

Details about the factors influencing the conduction of liquids can be found in annex C.
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Le principe de fonctionnement consiste & mesurer le courant capacitif et le courant de
conduction en appliquant une onde de tension rectangulaire alternative a la cellule d'essai. Le
courant capacitif est mesuré pendant le temps de montée et le courant de conduction lorsque
la tension est constante, mais avant toute perturbation possible du champ électrique due a
l'accumulation d'ions. Les courants peuvent étre mesurés lors de chacune des alternances
positive et négative de la tension rectangulaire alternative pendant un certain nombre de cycles
pour accroitre la précision de la mesure (voir figure 1 et [6] a [12]").
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Figure 1 — Principe de la méthode utilisant I'onde de tension rectangulaire
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L'onde dg tension rectangulaire (1), d'amplitude +V est renversée périodiguement pvec une
pente d{/dt. Le courant | durant la montée et la descente de la tension est la spmme du
courant dapacitif (courant de déplacement) et du courant de conduction, c’est-a-dire

ve., VvV

| =Cx % + 2

ar " R
Le courant capacitif [g\est mesuré pendant la montée et la descente de V().
Le courapt de cenduction /5 est mesuré sur les parties horizontales de (), puisque|V/R<<Ic,
a un instant(convenablement choisi aprés I'établissement d'un régime stable au [début de
chaque plat€éau. La capacité C, la résistance R (ou la conductance G) et tan J a une [pulsation
w donnéepeuventétredétermmées a partirdes retationssuivantes:

c=_I
V
%dt
R =-"-— ou G—Iﬂ
R v
tan 0 = ——

* Les chiffres entre crochets se référent a la bibliographie donnée a I'annexe D
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4  Principle of operation

The principle of operation is to measure both the capacitive current and the conduction current
by applying an alternate square wave voltage to the test cell. The capacitive current is
measured during the rise time and the conduction current is measured during the stable period
of the voltage, but prior to any possible disturbance of the electric field due to ion
accumulation. The currents can be measured at both positive and negative half-waves of the
alternate square wave voltage for a number of cycles to increase the accuracy of the
measurement (see figure 1 and [6] to [12]%).
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Figure 1 — Principle of operation using'the square wave method

The squgre wave voltage V(t) of amplitude &V, is periodically reversed with a slope d[v/dt. The
current during the rise and fall of -the voltage is the sum of the capacitivg current
(displacement current) and the conduction current, i.e.

o B

The capdcitive current /s is measured during the rising and falling periods of V().

The conduction cuffent /5 is measured at the flat parts of (1), since V/R<</., after the system
has settl¢d for.axtime at the beginning of each flat period. The capacitance C, the res|stance R
(or conduictahce G) and tan J at a given angular frequency w can be determined|from the
following|relations:

% _Ir

R=YoG=F-

g CTV
tan 0 = ——

* Figures in square brackets refer to the bibliography in annex D.
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5 Appareillage

Des instruments commerciaux spécifiguement construits pour cet usage ou constitués
d’éléments individuels peuvent étre utilisés pour réaliser cette méthode de mesure. Le schéma
fonctionnel de la figure 2 et les indications données dans les paragraphes suivants illustrent un
type d'équipement approprié.
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Figure 2 — Schéma fonctionnel du systéme de mesure

5.1 Cellule d'essai

Les cellules d'essai a trois bornes congues selon les recommandations données dans la
CEI 60247 conviennent en général pour cette mesure.

Un autre type de cellule d'essai dans laguelle aucun pont constitué par un isolant solide, quel
gu'il soit, n'existe entre les deux électrodes de mesure comme illustré a la figure 3, peut étre
utilisé. Ce type de cellule s’avére étre plus précis pour les liquides hautement isolants.
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5 Apparatus

Apparatus specifically constructed or assembled from stand-alone instruments can be used to
realize this measurement method. The block diagram shown in figure 2, and the following
subclauses illustrate an appropriate equipment.

IEC 1[563/98
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Test|cell

Heat|ng device

Squdre wave generator
Meagurement chain

Meter
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Recqrder

Figure 2 — Block diagram for the measuring apparatus

5.1 Testcell

Three terminal test cells designed according to the recommendations given in IEC 60247 are
generally suitable for this measurement.

An additional type of cell in which there is no bridge made by any solid insulating material
between the measurement electrodes, as shown in figure 3, can be used. This type of cell
often proves more accurate on highly insulating liquids.
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Figure 3 — Exemple de cellule d'essai pour liquides hautement isolants

La distarce entre les électrodes extérieure et intérieure est généralement de 4 mm; il convient
gue la distance minimale ne soit pas inférieure a 1 mm. Le matériau recommandé| pour les
électrodes est I'aciér inoxydable. A titre d'exemple, le diamétre de I'électrode intérieure est de
43 mm, ¢elui dexl"€lectrode extérieure de 51 mm; la hauteur des électrodes est de §0 mm; le
diamétre|du, récipient en acier inoxydable est de 65 mm.

Une telle cellule d'essai a été concue pour minimiser les effets de contamination par les
surfaces en contact avec le liquide: bien que la surface en contact soit grande, le rapport
X = «surface des électrodes»/«volume de liquide» est relativement faible (x = 2,6 cm~1) en
raison du grand volume de liquide (v = 200 cm3).

NOTE — Il est recommandé de limiter I'usage d'une méme cellule a un type particulier de liquides.
5.2 Dispositif de chauffage

Le dispositif de chauffage doit étre capable de maintenir la température de la cellule de mesure
a une valeur prescrite a £1 °C. Il peut s'agir d'une étuve a circulation d'air chaud ou d'un bain
d'huile thermostatée reliés a un support de cellule adapté.

Le dispositif de chauffage doit permettre d'établir des connexions électriques blindées vers la
cellule.
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Figure 3 — Example of a test cell designed for highly insulating liquids

The distance between“the outer and the inner electrode is typically 4 mm; the

distance
stainless
electrodg
vessel is

should not be lower than 1 mm. The material recommended for the eled
steel, As-an example, the diameter of the inner electrode is 43 mm, that of
is 31,mm; the height of the electrodes is 60 mm; the diameter of the stain
65/mm.

minimum
trodes is
the outer
ess steel

This type of test cell was designed to minimise the effects of contamination from the surfaces
in contact with the liquid: although the surface in contact is large, the ratio x = "electrode
surfaces" / "liquid volume" is rather small (x = 2,6 cm~1) due to the large volume of liquid
(v =200 cm3).

NOTE — It

s recommended to restrict the use of a given cell to a particular type of liquid.

5.2 Heating device

The heating device shall be adequate to maintain the temperature of the measurement cell
within 1 °C of the prescribed value. It may consist of a forced draught air oven or an oil-filled
thermostatically controlled bath fitted with a shelf to support the cell.

The heating device shall provide screened electrical connections to the cell.
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5.3 Générateur d'onde rectangulaire

Le générateur d'onde rectangulaire doit délivrer une tension quasi rectangulaire hautement
stabilisée. Les caractéristiques suivantes conviennent:

amplitude: 10 V a 100 V;
fréquence: 0,1 Hz a 1 Hz;

taux d'ondulation: <1 %;

temps de montée: 1 ms a 100 ms.

5.4 Chaine de mesure

Le coura
moyenné
mesure f

A titre d'
2 x 1014

La capad
de la ten

incertitude inférieure a 1 %.

Par exen
2 x 1014
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Les échalntillons d’isolant liquide doivent étre prélevés, suivant la CEl 60475, par du (
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Les informations suivantes sont nécessaires:

— client

ou usine;

— identification du liquide (type et qualité);

— identification de I'équipement;

— date et heure de la prise d'échantillon;

— température a I'échantillonnage;

— lieud

e la prise d'échantillon;

— autres informations pertinentes.
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5.3 Square wave generator

The square wave generator shall deliver a highly stable quasi-rectangular voltage. The

following

characteristics are suitable:

— amplitude: 10 V to 100 V;
— frequency: 0,1 Hz to 1 Hz;

— ripple
— rise ti

1 <1 %;
me: 1 ms to 100 ms.

5.4 Measurement chain

The congtetron—ctrrent l’R throtrgh—the—test—cet—ts—measured—durmg—the—second—par{ of each
half-wavg and averaged over a number of periods depending on the range of meagurement.
The measuring chain gives the conductance G of the test cell.

G :Ii

"4

As an expmple, the range of measurable conductance values is 2°X, 1076 S to 2 x 1074 S with
a margin|of error of less than 2 %.
The capacitance C of the test cell is deduced from the current measured during| the rise
of the vojjtage. The measurable capacitance values are between 10 pF and 1 000 pF with an
uncertainty of less than 1 %.
As an exfample, for a liquid of relative permittivity ', = 2, a conductance value of 2 10714 s
gives tan[d = 0,8 x 10~6 at 50 Hz.
6 Sampling
The insdlating liquid samples shall be taken in accordance with IEC 60475 by |qualified
personngl. During transportation, and storage the samples shall be protected from dire¢t light.
7 Labaslling
Insulating liquid samples shall be properly labelled before being dispatched to the labdratory.
The folloyingsinformation is necessary:
— customer or plant;

— identification of the liquid (type and grade);

— identification of equipment;

— date and time of sampling;

— temperature when sampling;

— point
— other

of sampling;
pertinent information.
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édure

Pour obtenir une mesure correcte du facteur de dissipation tan 9, il est primordial de suivre des
régles précises concernant

— unne

ttoyage soigneux de la cellule d'essai;

— un remplissage soigneux de la cellule d'essai et la manipulation des échantillons de liquide

et de

la cellule d'essai elle-méme.

8.1 Nettoyage de la cellule d'essai

8.1.1
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nexe B, une procédure simplifiée appropriée est donnée a titre d'exemple.
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Si la cellule d'essai est parfaitement propre et si la température du liquide est constante, o et
tan d sont indépendantes du temps. La mesure peut donc se faire aussi rapidement que
possible dans la pratique. En fait, cela peut se faire en moins d'une minute. De plus, une seule

mesure s

ur un seul échantillon suffit pour obtenir la bonne valeur.

Il peut arriver qu'a température constante, la conductivité o (ou tan J) croisse ou décroisse en
fonction du temps, mais pas plus de 2 % apres les 2 min qui suivent le remplissage. Dans ce
cas, la cellule de mesure est considérée comme suffisamment propre et la premiére valeur
mesurée, c'est-a-dire aprés 1 min ou moins aprées remplissage, peut étre notée.

Sinon, il est recommandé, aprés avoir nettoyé la cellule a nouveau, d'effectuer une nouvelle
mesure sur un autre échantillon du méme liquide. La plus faible des deux valeurs doit étre
retenue, comme cela a déja été recommandé dans la CEl 60247.
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edure

In order to get a significant measurement of dissipation factor tan 9, it is essential to follow
precise rules concerning

— the careful cleaning of the test cell;

— the careful filling of the test cell and handling of the liquid samples and of the test cell itself.

8.1 Cleaning of the test cell

8.1.1 Operating procedure

Accordin .l tao tho ctato of cleanlinese of tho tect cell and tha lovel of r\nnrhlnfi\lih]l of th ||qu|d to
be measlred, the cleaning procedure of the test cell can be more or less sophistidated and
take morge or less time.

If the cleqnliness of the test cell is unknown or if there is any doubt, a cleaning procedure shall
be applied.

Many different types of cleaning procedure can be used provided_they have proved to be
efficient.

In annex| A, a reference procedure is given. It shall be used in case of dispute betyveen two
laborator|es.

In annex|B, an appropriate simplified cleaning procedure is given as an example.

NOTE - F¢r routine testing and when a number of samples of the same type of unused liquid are t¢ be tested
consecutively, the same test cell may be used without intermediate cleaning, provided that the value of the property
for the sample previously tested is better than the.specified value. If such is not the case, the test cgll must be
cleaned before being used for further tests.

8.1.2 (hecking the cleanliness of the empty cell

To obtairn a significant measurement it is necessary that the electrical losses of the empty cell
be much [lower than those of the'liquid to be measured.

NOTE — Ngvertheless, the walls-of the vessel and the electrodes may retain impurities liable to dissolvg eventually
in the liquid.

8.1.3 (hecking.the cleanliness of the filled cell for measurement at room temperaturne

If the tesy cellis perfectly clean and if the temperature of the liquid is constant, o andtan J are
independentvof time. The measurement can thus be taken as soon as it is practically[possible.

In fact, this can be done within 1 min. Moreover, one measurement on a single sample is
enough to obtain the right value.

It may happen that, at constant temperature, the conductivity o (or tan J) increases or
decreases with time, but not by more than 2 % at two minutes after filling. In this case the test
cell is considered sufficiently clean and the first measured value, i.e. at one minute or less after
filling, may be recorded.

If not, it is recommended, after having cleaned the test cell again, to take a second sample of
the same liquid and to carry out a second measurement. The lowest of the two values shall be
retained as already recommended in IEC 60247.
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8.1.4 Vérification de la cellule remplie pour la mesure a température
supérieure a la température ambiante

Avant toute mesure a température élevée, s'assurer que la température du liquide est
réellement constante dans toute la cellule. A I'exception du cas ou la cellule d'essai est
parfaitement propre, le résultat de la mesure dépendra de la fagcon dont la cellule d'essai et le
liquide sont portés a haute température.

Si la cellule d'essai est parfaitement propre et si la température du liquide est constante, la
conductivité o et tan d sont indépendantes du temps. La mesure peut donc étre faite aussitét.
En pratique, elle peut étre faite dés que la température peut étre considérée comme constante.
De plus, une seule mesure sur un seul échantillon est suffisante pour obtenir la bonne valeur.

Il peut arriver que, méme si le liquide dans la cellule est a température egohgtante, la
conductiyité o (ou tan J) croisse ou décroisse en fonction du temps. Cela peut avoir djfférentes
origines: |par exemple un chauffage a température élevée peut modifier Ja: compdgsition de
certains |isolants liqguides ou modifier la teneur en eau de particuleS. “En prdtique, la
températlre n'est pas parfaitement constante et ses variations influencent-bien entendu celles
de o (ou tan J). La conductivité o (ou tan 9J) des liquides varie glus ou moing avec la
températpre, selon la nature du liquide, typiquement jusqu'a 5 % jpar degré Celsius.|L'origine
des variations de o (ou tan d) ne peut donc étre détermingefque si les fluctuations de
températpre sont suffisamment faibles. Ainsi, lorsque la dérive-de o (ou tan J) est inférieure a
2 % sur|2 min, la cellule d'essai est considérée comme <suffisamment propre, et |la valeur
mesurée|au bout d'une minute ou moins aprés que la temperature ait été considérép comme
constantg peut étre notée.

Si la cellule n'est pas parfaitement propre, le temps de chauffage influencera lef valeurs
mesurée$, méme la premiéere valeur, car les impuretés provenant de la cellule se dissolvent
dans le liquide. La premiére valeur mesuréexdoit donc étre rejetée et la cellule dpit étre a
nouveau [hettoyée.

8.2 Prdcautions pour le remplissage de la cellule d'essai

Lorsque [l'on remplit la cellule{ s‘assurer que l'atmosphére environnante est, ajtant que
possible,[dénuée de vapeurs et de gaz susceptibles de se dissoudre dans le liquide.

Les électfodes devront étresimmergées entierement dans le liquide.

NOTE — Qyand elle n'est'pas utilisée, il faut stocker la cellule dans un dessiccateur.

8.3 Temmpérature de l'essai

La mesufe.dé la conductivité et du facteur de dissipation d'un liquide peut étre falte a une
température quelconque.

La température ambiante est recommandée en raison de la simplicité de mise en ceuvre et du
gain de temps qu'elle procure. Celle-ci étant essentiellement variable, on doit convenir d'une
valeur (par exemple 25 °C + 1 °C).

Il n'est pas exclu de faire I'essai a une température plus élevée (par exemple 40 °C+ 1 °C,
90 °C £ 1 °C ou plus).
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8.1.4 Checking the filled cell for measurement at temperature above room temperature

Before making any measurement at high temperature, ensure that the temperature of the liquid
throughout the cell is constant. Except for cases where the test cell is perfectly clean, the result
of the measurement will depend on the way in which the test cell and the liquid are brought to
high temperature.

If the test cell is perfectly clean and if the temperature of the liquid is constant, the conductivity
o and tan o are independent of time. The measurement can thus be taken immediately.
Practically, the measurement can be taken as soon as the temperature can be considered
constant. Moreover, one measurement on a single sample is enough to obtain the correct
value.

It may hpppen that, even though the liquid in the test cell is at constant tempergture, the
conductiyity o (or tan 9) increases or decreases with time. This can be due to diffetent causes:
e.g. heat|ng at elevated temperatures may alter the composition of certain insulating ljquids, or
modify tHe moisture content of particles. In practice, temperature is not perfectly congtant and
its variatjons naturally influence the possible variations of ¢ (or tan ¢). The“conductivity o (or
tan 9) of liquids more or less varies with the temperature according tocthe nature of the liquid,
typically tip to 5 % per degree Celsius. Therefore, the origin of the variations of ¢ (or tan J) can
only be determined if the temperature fluctuations are small enough. Then, if the drift of o (or
tan 9J) is |ess than 2 % over 2 min, the test cell is considered sufficiently clean, and the value
measuredl one minute or less after temperature is considered as‘constant can be recofded.

If the tes} cell is not perfectly clean, the heating time wilKinfluence the values measufed, even
the first gne, because the impurities coming from the_test cell dissolve into the liquid| The first
value measured shall therefore be rejected, and the, test cell cleaned again.

8.2 Prgcautions to be taken when filling the_test cell
When filljng the cell with the sample, ensure that the environmental atmosphere is, fas far as

possible,|free of any vapours or gases liable to dissolve in the liquid.
The elecfrodes shall be entirely immersed in the liquid.

NOTE — When not in use, the cell must.be stored in a desiccator.

8.3 Test temperature

Measurement of theconductivity and of the dissipation factor of a liquid can be performed at
any templerature.

Ambient femperature is recommended for its simplicity of operation and time-saving |[qualities.
The amb|enttemperature being essentially variable, a fixed value shall be agreed (for instance
25°C +1°C).

There is nothing to prevent carrying out the test at a higher test temperature (for instance
40°C+£1°C,90°C £ 1 °C or more).
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8.4 Méthodes de chauffage

Pour effectuer une mesure a température élevée, plusieurs méthodes peuvent étre utilisées.
Le temps nécessaire a atteindre la température d'essai dépend de la méthode de chauffage et
peut varier de 10 min a 60 min. Si la cellule d'essai n'est pas parfaitement propre,
l'accroissement de conductivité di a la dissolution progressive d'impuretés dépendra de la
durée de la période de chauffage, et donc la conductivité mesurée dépendra de la méthode de

chauffage.
Aussi est-il recommandé de chauffer la cellule le plus rapidement possible.

Une fagon bien adaptee pour le faire est de chauffer separement la cellule d'essai et le liquide
place daps—um lcupn::lll propre.Ume—autre methode consiste—a chauffer raprdementie liquide
dans la cgllule elle-méme.

NOTE — Un} chauffage rapide simultané de la cellule et du liquide peut conduire a un gradient thermiqug important.
Avant d'utiliser cette méthode, il convient de vérifier ’lhomogénéité de température pour le type'de liquidg en essai.

8.5 Mepure

Remplir Ja cellule avec I'échantillon en évitant toute pollution.‘du liquide ou de |a cellule
(voir 8.2)

Contrdlen la propreté selon 8.1.3. et 8.1.4. Si la cellule estésuffisamment propre (voir 8.1), noter
les valeufs de G et de C.

9 Expression des résultats
Les résultats peuvent étre calculés en utilisant la formule suivante:

- G
tan 0 = Co

ol

G est|la conductance;'en siemens (S);

C est|la capacité.en.farad (F);

w est|la pulsation en radian par seconde (rad/s), w = 211
f est|la fréguence choisie en Hertz (Hz).

NOTE - Si la perm|tt|V|te relative £, est connue a la température de mesure, la conductivité du liquide peut étre
calculée d'apréstéguation-stivante:

o = £G
c

ol £ = &&
10 Rapport d’essais

Le rapport doit inclure ce qui suit:

identification de I'échantillon;
— température de l'essai;
— valeurs mesurées de G et C;

— valeurs calculées de tan 0.
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8.4 Heating methods

To perform a measurement at high temperature several heating methods can be used. The
time required to reach the test temperature will depend on the heating method and may
typically vary from 10 min to 60 min. If the test cell is not perfectly clean, the increase in
conductivity due to the progressive dissolution of impurities will depend on the duration of the
heating period, and the measured conductivity will therefore depend on the method of heating.

Thus it is

recommended to heat the test cell as fast as possible.

A suitable way to achieve this is to heat separately the test cell and the liquid contained in a
clean vessel. Another method consists in rapidly heating the liquid in the test cell itself.

NOTE — R4
a method t

8.5 Me

pidly heating the liquid and cell together may result in a significant thermal gradient. Before
he uniformity of temperature should be verified for type of fluid being tested.

asurement

Fill the c¢ll with the sample avoiding any pollution of the liquid or of the cell(see 8.2).

Check cl
the value

9 Expr

Results n

where

G ist
C ist
w ist
f ist

NOTE - P
liquid can K

s of G and C.

ession of results

hay be calculated using the following equatiof.

tand'= i
Cw

ne conductance, in siemens (S);

ne capacitance, in farad (F);

ne angular frequency, in radian/second (rad/s), w= 211f;
he chosen frequency, in Hertz (Hz).

ovided thatithe' relative permittivity £ at the measuring temperature is known the conduc
e calculated by the following equation:

EG

g==-=
C

where € =

€oér

10 Test report

The repo

— samp

rt shall include the following:

le identification;

— temperature of test;

— meas

ured values of G and C;

— calculated values of tan o.

using such

banliness according to 8.1.3 and 8.1.4. If the cell is sufficiently clean (see 8.1), note

ivity of the


https://iecnorm.com/api/?name=c4c58fcd8e25a941adfe45f18b96d2e7

— 26 - 61620 O CEI:1998

11 Fidélité
11.1 Généralités

La fidélité d'une méthode d'essai exprime I'étroitesse de l'accord entre plusieurs résultats
expérimentaux obtenus sur des échantillons identiques. Une estimation de la fidélité est
donnée par la répétabilité r et la reproductibilité R, toutes deux définies dans I'lSO 5725-1. Les
méthodes de calcul sont données dans I'ISO 5725-2, I'lSO 5725-3 et I'|SO 5725-4.

Les valeurs de r et Rpour le facteur de dissipation d'un isolant liquide dépendent de la nature
du liquide essayé, neuf ou usagé, et aussi de la température; ces valeurs sont altérées quand
|a tan 6 st troc faihlo (mninc de. 1!\—4) comme c'est le cag pnlll’ les |iq||irlne hautemao t iso|ants
qui sont|facilement affectés par les impuretés, la manutention, le nettoyage de-|a cellule
d'essai, gtc.

11.2 Répétabilité ( r)

Si deux |mesures A et B sont obtenues dans un laboratoire a température ambiante, elle
peuvent Etre considérées comme acceptables si la valeur absolue)de la différenge |A — B|
satisfait & la relation suivante:

| A—B | < aMin (A,B)
ou Min (A,B) est la plus faible des deux valeurs A et B:
Pour des|isolants liquides neufs: a = 0,2

Pour des|isolants liquides usagés: a = 0,1

11.3 Reproductibilité ( R

Si deux |mesures A et B sontobtenues dans deux laboratoires différents a température
ambianteg], la relation ci-dessus est encore valable avec les valeurs suivantes de a:

Pour des|isolants liquides neufs: a = 0,35
Pour des|isolants liguides usagés: a = 0,20

11.4 Exeémplesde valeursde r etR

Des exemples—de—valeurs—de—+—etR-sont-donnres—danstetableat—ei-dessods—etseAt déduits
d'essais inter-laboratoires effectués a température ambiante sur des huiles minérales
isolantes.

Tableau 1 — Valeurs de r et R en fonction de I'état de I’huile minérale isolante

tan o R r
Huile minérale neuve 2x10° 1,2 x 1078 0,4x10°
Huile minérale usagée 1,5 x 10~ 3,5x107° 1,2 x10°°
Huile minérale usagée 1x10°3 1,2 x 10 0,8 x 10™*
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11 Precision

11.1 Ge

neral

The precision of a test method is the closeness of several experimental results obtained on
identical samples. Assessment of the precision is given by the repeatability r and repro-
ducibility R, both defined in ISO 5725-1. Calculation methods are given in ISO 5725-2, ISO
5725-3 and ISO 5725-4.

The values of r and Rfor the dielectric dissipation factor of an insulating liquid depend on the
nature of the liquid under test, whether it is unused or used, and that of the temperature; these
values are impaired when tan dis very low (less than 10~4), as found in highly insulating liquids

which ar

11.2 Re

If two meg

considerg¢d acceptable if the absolute difference |A — B| satisfies the following relatio

where Min (A,B) is the lowest of the two values A and B.

For unus
For used|insulating liquids: a = 0,1
11.3 Reproducibility ( R)

If two md

the above relation is still valid with the following values for a:

PUH| ££ faallo H I 1 NI 1 H £+l + & Ll &
reaulty arictiTl Uy THTPUTitcS, TidimutniTy, LicdimiTy UT UTmc tT©oU LTIT, TIL.

peatability ( r)

asurements A and B are obtained in one laboratory at room temperature, thé

|A-B| < aMin (A,B)

bd insulating liquids: a = 0,2

asurements A and B are obtained in two different laboratories at room tem

by can be
n:

perature,

For unusgd insulating liquids: a =-0,35
For used|insulating liquids; a'= 0,20
11.4 Ex@mples of A4~and R
Examples$ of r .and’ R values are given in the table below and are deduced from inter-lpboratory
tests carfied Qut at room temperature on mineral insulating oils.
Table 1 — Values of r and R according to the condition of the mineral insulating oil
tan & R r
Unused mineral oil 2 x10°% 1,2 x 107° 0,4 x 1076
Used mineral oil 1,5 x 1074 3,5 x 107 1,2 x 107°

Used mineral oil

1x1073

1,2 x 107

0,8 x 107
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Annexe A
(normative)

Procédure exhaustive de nettoyage des cellules d'essai

a) Vider la cellule d'essai et laisser égoutter le liquide qui reste sur les différentes parties de la
cellule.

b) Faire bouillir les différentes parties de la cellule (sans les démonter) pendant au moins
5 min dans une solution & 5 % de phosphate trisodique dans I'eau déionisée et rincer
plusigUrs OIS a 'eau detonisee.

c) Rincgr pendant 5 min a I'eau du robinet.
d) Faire|bouillir dans I'eau désionisée pendant une demi-heure au moins.
e) Sécher les différentes parties de la cellule dans une étuve propre a 105:°C pendant 2 h.

f) Laisser refroidir les parties de la cellule jusqu'a la températures ambiante |dans un
dessigcateur sans toucher la surface des électrodes avec les maihs nues.

g) Asseinbler les parties de la cellule, toujours sans toucher la strface des électrodes.
h) Remglir la cellule d’isolant liquide & mesurer.
i) Vider|le premier remplissage et effectuer la mesure suf. le'second remplissage.

NOTE — S| la cellule nettoyée n'est pas utilisée immédiatement;la conserver dans un dessiccateur| afin de la
protéger d'gventuels contaminants.
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Annex A
(normative)

Exhaustive cleaning procedure for the test cells

a) Empty the test cell and drain off the liquid which remains on the different parts of the cell.

b) Boil the different parts of the cell (without dismantling them) for at least 5 min in a solution
of about 5 % trisodium phosphate diluted in de-ionized water, followed by several rinses
with de-ionized water.

c) Rinsg for 5 min under running tap water.
d) Boil im de-ionized water for at least half an hour.
e) Dry the different parts of the cell in a clean oven at 105 °C for 2 h.

f) Let the parts of the cell cool down to room temperature in a desiccatorcwithout touiching the
electrode surface with bare hands.

0) AsserEbIe the parts of the cell, still without touching the electrode.surface.
h) Fill th
i) Empty the first filling and perform the measurement on thé second filling.

cell with the insulating liquid to be measured.

NOTE - If [the cleaned cell is not used immediately, keep it dry in“& desiccator in order to protect it §gainst any
contaminarjts.
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Annexe B
(normative)

Procédure simplifiée de nettoyage des cellules d'essai
consacrées aux mesures sur un seul type de liquide

CEI:1998

Comme indiqué dans la CEIl 60247, il peut étre souhaitable de restreindre l'usage d'une cellule
a une classe particuliere de liquides. Dans ce cas, une procédure simplifiée de nettoyage est
souvent suffisante. En fait, le degré requis de propreté de la cellule dépend du niveau de

pertes dy
pour le i
nécessa
pour lagy
cellule d

liguide que contenait la cellule auparavant par rapport au niveau de perte
quide a mesurer. Pour cette raison, comme indiqué dans la CEl 60247l
‘e qu'un nettoyage précede des mesures de routine faites a la suited'ung
elle la propriété mesurée est dans la limite de la valeur spécifiéexDans ©
Dit étre stockée en étant remplie du liquide mesuré précédemment, de p

dans un ¢lessiccateur.

S'il convi

vider

rincer
au liq
sont ¢

3. rincer

les sé4
raturg

remp
vider

NOTE — Sd
Cyclohexaf]
— les hyd
— les poly
— alkylbe
Ethanol po
— les estsg

Toluéne po

bnt de nettoyer la cellule, la procédure suivante doit étre suivie:

a cellule et laisser égoutter le liquide qui reste sur lescdifférentes parties de |

pendant 5 min les différentes parties avec un saelvant de pureté analytique
Lide précédemment testé. Les solvants recommandés pour différents isolant
bnumeéres dans la note;

les différentes parties avec de I'éthanol de pureté analytique;

cher dans une étuve propre pendant 3*hra 80 °C et les laisser refroidir jusqu
ambiante dans un dessiccateur;

ir la cellule avec l'isolant liquide a\mesurer;
le premier remplissage et effectuer la mesure sur le second remplissage.

Ivants recommandés de purete analytique:

e pour

ocarbures comme I'huife*minérale (CEl 60296) [1];

buténes (CEI 60963),4];

hzéne, mono/dibenzyltoluéne, phénylxylyléthane et isopropylnaphtaléne (CEI 60867) [3];

=

rs organiglies comme le dioctylphtalate, les esters de tetra-alcools (CEIl 61099) [5];

ur

— lesliqu

5 attendu
n'est pas
P mesure
e cas, la
référence

a cellule;

approprié
5 liquides

a tempé-

des silicone (CEI 60836) [2]
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Annex B
(normative)

Simplified cleaning procedure for test cells
devoted to only one type of liquid

As stated in IEC 60247 it may be desirable to restrict the use of a cell to a particular class of
liquids. In this case, a simplified cleaning procedure is often sufficient. In fact, the required
degree of cleanliness of the test cell depends on the loss level of the liquid previously

contained
as stated
following
specified

preferably in a desiccator.

If it appeqrs that the cell should be cleaned, the following procedure shall be applied:

a) empty

b) rinse
previd
listed

c) rinse the different parts with analytical grade ethanal;

d) dry them in a clean oven at 80 °C for 3 h and.let them cool down to room temper
desicgator;

e) fill the cell with the insulating liquid to begeasured;

f) empty the first filling and perform measurement on the second filling.

NOTE — Rqcommended analytical grade solvents:

Cyclohexane for

— hydrocgrbon liquids like mineralwil (IEC 60296) [1];

— polybutgnes (IEC 60963) [4);
— alkylbenzene, mono/dibenzyltoluene, phenylxylylethane and isopropylnaphthalene (IEC 60867) [3];

Ethanol for
— organic
Toluene fo

— silicong

with respect to the expected loss level of the liquid to be measured. For this reason,
in IEC 60247, cleaning need not precede a routine measurement which (s,carried out
a measurement in which the property measured was within the “limiting value
In this case, the test cell shall be stored filled with the previously~measurged liquid,

the test cell and drain off the liquid which remains on the.different parts of tH
for 5 min the different parts with an analytical ,grade solvent appropria

e cell;
e to the

usly tested liquid (the recommended solvents for\the different insulating liguids are

in the note);

esters like“dioctylphthalate, tetrahydricalcohol esters (IEC 61099) [5];

liqhids’ (IEC 60836) [2].

hture in a
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Annexe C
(informative)
Considérations générales sur les facteurs
influengant la conduction des liquides

C.1 Conductivité volumique
La condugetivité-g-esture-guantité-scatatre-guestreliteatintensité-duechamp—etectrigue E et a
la densit¢ de courant de conduction j par la relation

J = OE
Il s’agit d’'une relation locale, connue comme la loi d'Ohm. Elle s'applique en tout point d'un
matériau
La condyctivité o dépend des propriétés du matériau lui-méme et de celles de sybstances
étrangergs qu'il peut contenir; o peut aussi dépendre de l@action du champ électrigue sur le
matériau
Pour un matériau homogene, en particulier pour un-liquide soumis a un champ failjle, o est
constantg¢ dans tout le volume et la conductivité cvolumique est donc une caractéristique du
liquide.
La condyction électrique sous champ faiblé”de la plupart des isolants liquides est|due a la

dissociat

A I'équili
conductiy

ou
k.

)
m2/\

représentes—tes mobilités des porteurs de charge positifs ou négatifs (les

on et a la recombinaison d'ions-d'une ou plusieurs substances ionisables.

bre thermodynamique (sans champ appligué ou avec un champ trés f
ité volumique (exprimée_en S m—1) est

U:Zkiq/'

X/Sh

q; représentelesdensitésvolinigquesdechargeenGm—s |

aible), la

ons), en

Par exemple, pour une seule substance ionisable

0=kiq+ + k_q_

o est donc une caractéristique de la pureté ionique du liquide.

Pour obtenir o, il est nécessaire d'appliquer une tension V et de mesurer le courant /5 dans
des conditions bien spécifiées en utilisant une cellule d'essai appropriée. En pratique, celle-ci
est congue pour produire un champ uniforme ou quasi uniforme.
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Annex C
(informative)

General considerations on the factors
influencing the conduction of liquids

C.1 Volume conductivity

IEP-C W YWD~ loy oot b ol o ralatad + +h 1 ft f1aldd traonatl [
The con oCTvIty O 1S a Starar guaritty wincrr 1S5 reratCuto—te—ere et TeTo— St tTigttT = cnd to the

conduction current density j by the relationship
j = oE
This is afocal relationship, known as Ohm's law. It applies at any location*of a materig|.

Conductivity o depends on the properties of the material itself\and on those of the foreign
substances that it may contain; o may also depend on the actjgn of the electric fieldjupon the
material.

For an hpmogeneous material, particularly for a liquid\subjected to a low field, o is|constant
througholt its volume and the volume conductivity isitherefore a characteristic of the liquid.

The electrical conduction at low field of most of*the insulating liquids is due to the digsociation
and recombination of ions from one (or several) ionizable substance(s).

At thermpdynamic equilibrium (with no(field applied, or with a very small field), the volume
conductivity (expressed in S m=1) is

o= Zkich

where
ki reprIsents the/mobilities of positive and negative charge carriers (ions), in m2/V ¥ 's;
q; reprgsents the’volume charge densities, in C m—3

As an example; for a single ionizable substance

O-:k+Q++ k_q_

o is a characteristic of the ionic purity of the liquid.

To obtain o, it is necessary to apply a voltage V and measure a current Ip in well-specified
conditions using a convenient test cell. Practically, the test cell is designed to ensure a uniform
or quasi-uniform field.
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Si I'écartement entre électrodes est L et la surface des électrodes est A, les relations utiles

sont

==Y
ou % egt la résistance R de la cellule remplie de liquide, en ohms;
G = % gst la conductance.

La résistivité volumique est I'inverse de la conductivité: p=—+
(o)

C.2 Fafteur de dissipation diélectrique (tan,.< d)

Pour un matériau soumis & une tension sinusaidale, tan J est la valeur numérique du quotient
de la parfie imaginaire a la partie réelle de {a-permittivité complexe.

Pour une| capacité C sans pertes, lex¢ourant capacitif /- est en avance de 172 sur la fension V

et son amplitude vaut

lc = CwV

ou w = 2jrf et fest la fréquence de la tension.

Pour une| capaeite shuntée par une résistance R, le courant en phase est Ip = % et Ip courant

total /* egt.&lors en avance sur V d'un angle ¢.

ou

A=Y
1]
NS
|
[e¥]

J0 estl'angle de pertes, angle entre /* et la composante capacitive /- (voir figure 4);

et

tan 0 = ou tan5:i
Cw
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