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INSULATING LIQUIDS — UNUSED MODIFIED OR BLENDED ESTERS

FOR ELECTROTECHNICAL APPLICATIONS

FOREWORD

1) The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization comprising
all national electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

Internatignal Standard IEC 63012 has been prepared by IEC Technical Committee 1
for electrptechnical applications.

international co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and electroni

c fields. To

this engl and in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Sp4cifications,

Technidqal Reports, Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred-t

b as "IEC

Publicafion(s)"). Their preparation is entrusted to technical committees; any IEC National Committeq interested

in the [subject dealt with may participate in this preparatory work. International, governmenta

and non-

governmental organizations liaising with the IEC also participate in this preparation. IEC) collabordtes closely

with the International Organization for Standardization (ISO) in accordance with conditions det
agreemgnt between the two organizations.

ermined by

The formal decisions or agreements of IEC on technical matters express, as nearly{as possible, an ifjternational

consensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representati
interested IEC National Committees.

bn from all

IEC Puplications have the form of recommendations for international use, and are accepted by IHC National

Commiftees in that sense. While all reasonable efforts are made tosensdre that the technical con
Publicafions is accurate, IEC cannot be held responsible for thesWay in which they are used
misintefpretation by any end user.

ent of IEC
or for any

In ordey to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Hublications

transpafently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any
betweeh any IEC Publication and the corresponding natiopal or regional publication shall be clearly
the lattd

=

IEC its¢lf does not provide any attestation of confarmity. Independent certification bodies provide
assessinent services and, in some areas, access»to IEC marks of conformity. IEC is not responsi
service$ carried out by independent certification ‘bodies.

All users should ensure that they have the latest edition of this publication.

No liabjlity shall attach to IEC or its directors, employees, servants or agents including individual €
membefs of its technical committees.ahd”IEC National Committees for any personal injury, property
other dgmage of any nature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including lega
expensgs arising out of the publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any|
Publicafions.

Attentign is drawn to the Normative references cited in this publication. Use of the referenced pul
indispepsable for the correct application of this publication.

Attentign is drawn te,the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be thg
patent fights. IEC-shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

divergence
ndicated in

conformity

ble for any

xperts and
damage or
fees) and
other IEC

lications is

subject of

0: Fluids

The text of this International Standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
10/1078/FDIS 10/1082/RVD

Full information on the voting for the approval of this International Standard can be found in
the report on voting indicated in the above table.
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This document has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.

The committee has decided that the contents of this document will remain unchanged until the
stability date indicated on the IEC website under "http://webstore.iec.ch" in the data related to
the specific document. At this date, the document will be

e reconfirmed,

e withdrawn,

e replaced by a revised edition, or

e amended.
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INTRODUCTION

Electrical insulation and heat transfer are essential functions of insulating liquids for
electrotechnical applications. Until recently, these liquids have been normally homogeneous,
selected from different categories, such as most common mineral oils or newer synthetic
esters, natural esters or silicone liquids. The continuous research for improvement of
performance characteristics of equipment drives an interest in exploring benefits from
combinations of liquids. Some known examples of desired improved characteristics include
optimized liquid cost, increased cooling performance, improved flash point, extended
insulation life or reduced environmental impacts.

Currently, international standards exist for specifically defined liquid categories (mineral oils,
Synthetic esters; rratorat esters; sitecone :lquu']l'a) Nore—of-them—covet uhcllliua”y modified
natural gster liquids or blends of various esters. Moreover, the existing standards do not
cover synthetic esters whose characteristics may go beyond the limits defined inlEC|61099.

Some mqdified esters or their blends are already available as commercial\pfoducts|by liquid
suppliersf Examples are:

e Palmifatty acid ester with low viscosity of 5 mmZ2/s at 40 °C and Wwith flash point off 176 °C.

e Blend of triglycerides (50 %) and monoesters (50 %) withI0w viscosity of 17 mm?2/s at
40 °C{ and with flash point of 200 °C.

The numper of sources for ester liquids or their blends/isvexpected to grow over the coming
years. Sych liquids need to be characterized to confirtm_suitability for the intended application
by the Jser. Performance characteristics of blends  should not be solely assumed from
performance characteristics of their individual components. This document is tq provide
minimum|requirements on characterization of new ‘compositions.

WARNING

This dochment sets performance criteria for unused modified/synthetized or blend¢d esters
earmarkdd for electrical applications? This document does not purport to address all the safety
problemg associated with their ‘use. It is the responsibility of the user of this document to
establish|appropriate health and safety practices and determine the applicability of regulatory
limitation| prior to use.

Performance of some\'of the tests mentioned in this document could lead to a hpzardous
situation [ Attention‘is-drawn to the relevant standard test method for guidance.

The disppsal(ofliquids, chemicals and sample containers mentioned in this documept should
be carried. dut in accordance with current local and national legislation with regarfls to the
impact ofthre—environment—Every precautionshoutd—betakemtopreventthe Tetease of the
liquid into the environment.
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INSULATING LIQUIDS — UNUSED MODIFIED OR BLENDED ESTERS
FOR ELECTROTECHNICAL APPLICATIONS

1 Scope

This document defines requirements for the characterization of unused modified esters or
blends of unused esters used as insulating liquids for electrotechnical applications. It does not
cover liquids that contain any proportion of used liquids.

The quuiJis covered by this document are intended mainly for transformer applications.

Unused modified/synthetized esters are derived from a natural or synthetic’bas¢, or are
blends ofl both. This document covers a variety of ester liquids not coveredrby’other gtandards
specific tp natural esters (IEC 62770) or synthetic esters (IEC 61099).

As it addresses various categories of liquids, this document also_tovers a wide |[range of
values fdr certain performance characteristics. An important propetty is viscosity, which can
affect thg design and cooling performance of electrical equipment. A categorization ip defined
based on the kinematic viscosity of the different liquids. The category of low viscosgity ester
liquids is|established.

2 Normative references

The following documents are referred to in the text in such a way that some or all of their
content ¢onstitutes requirements of this document. For dated references, only thie edition
cited applies. For undated references, thelatest edition of the referenced document (liencluding
any amemndments) applies.

IEC 60156, /Insulating liquids — Determination of the breakdown voltage at power frequency —
Test method

IEC 60247, Insulating liquids — Measurement of relative permittivity, dielectric dissipation
factor (tanp ) and d.c. resSistivity

IEC 60666, Detection and determination of specified additives in mineral insulating oils

IEC 60628, \Gassing of insulating liquids under electrical stress and ionization

IEC 60814, Insulating liquids — Oil-impregnated paper and pressboard — Determination of
water by automatic coulometric Karl Fischer titration

IEC 60897, Methods for the determination of the lightning impulse breakdown voltage of
insulating liquids

IEC 61099:2010, Insulating liquids — Specifications for unused synthetic organic esters for
electrical purposes

IEC 61125, Insulating liquids — Test methods for oxidation stability — Test method for
evaluating the oxidation stability of insulating liquids in the delivered state

IEC TR 61294, Insulating liquids — Determination of the partial discharge inception voltage
(PDIV) — Test procedure
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IEC 61619, Insulating liquids — Contamination by polychlorinated biphenyls (PCBs) — Method
of determination by capillary column gas chromatography

IEC 61620, Insulating liquids — Determination of the dielectric dissipation factor by
measurement of the conductance and capacitance — Test method

IEC 62021-3, Insulating liquids — Determination of acidity — Part 3: Test methods for non-
mineral insulating oils

IEC 62535, Insulating liquids — Test method for detection of potentially corrosive sulphur in
used and unused insulating oil

IEC 62697-1, Test method for quantitative determination of corrosive sulfur compounds in
unused and used insulating liquids — Part 1: Test method for quantitative detéxmination of
dibenzyldisulfide (DBDS)

IEC 62770, Fluids for electrotechnical applications — Unused natural esters for trarilsformers
and similar electrical equipment

IEC 62941, Insulating liquids — Test methods for the determingtion of interfacial tgnsion of
insulating liquids — Determination with the ring method

ISO 2049, Petroleum products — Determination of colour (ASTM scale)

ISO 2211, Liquid chemical products — Measurement:of colour in Hazen units (platingm-cobalt
scale)

ISO 2594, Petroleum and related productsi— Determination of flash and fire |points —
Clevelangl open cup method

ISO 2719, Determination of flash point.— Pensky-Martens closed cup method
ISO 3014, Petroleum products — Determination of pour point

ISO 3104, Petroleum products — Transparent and opaque liquids — Determination of kinematic
viscosity land calculation-ef dynamic viscosity

ISO 3679, Crude petroleum and liquid petroleum products — Laboratory determihation of
density | Hydremeter method

ISO 12185 Crude petroleum and petroleum products — Determination of density — Qscillating
U-tube method

EN 14210, Surface active agents — Determination of interfacial tension of solutions of surface
active agents by the stirrup or ring method

ASTM D1275, Standard test method for corrosive sulphur in electrical insulating liquids

ASTM D1903, Standard practice for determining the coefficient of thermal expansion of
electrical insulating liquids of petroleum origin, and askarels

ASTM D3300, Standard test method for dielectric breakdown voltage of insulating oils of
petroleum origin under impulse conditions

ASTM D4172, Standard test method for wear preventive characteristics of lubricating fluid
(four-ball method)
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ASTM D7150, Standard test method for the determination of gassing characteristics of
insulating liquids under thermal stress

ASTM D7896, Standard test method for thermal conductivity, thermal diffusivity and
volumetric heat capacity of engine coolants and related fluids by transient hot wire liquid
thermal conductivity method

ASTM E1269, Standard test method for determining specific heat capacity by differential
scanning calorimetry

DIN 51350-1, Testing of lubricants — Testing in the four-ball tester — Part 1: General working
principles

DIN 51350-2, Testing of lubricants — Testing in the four-ball tester — Part 2: Determination of
welding Ipad of liquid lubricants

DIN 51350-3, Testing of lubricants — Testing in the four-ball tester — Part 3:"Determination of
wearing ¢haracteristics of liquid lubricants

OECD 3(1-B, OECD Guidelines for the testing of chemicals — SetCtion 3: Environmental fate
and behgviour — 301 Ready biodegradability — 301 B: CO, Evolution test

OECD 3(1-C, OECD Guidelines for the testing of chemicals — Section 3: Environmegntal fate
and behgviour — 301 Ready biodegradability — 301 C: Modified MITI test

OECD 3(1-F, OECD Guidelines for the testing ofl{echemicals — Section 3: Environméntal fate
and behgviour — 301 Ready biodegradability — 301 F: Manometric respirometry test

U.S. Env|ronmental Protection Agency, ERPA 712-C-98-076, US EPA OPPTS Series §35: Fate,
transport| and transformation test guidelines — Group C: Laboratory biological transformation
test guideélines — 835.3110 Ready biedegradability

3 Terms and definitions
For the purposes of this(ddocument, the following terms and definitions apply.

ISO and |IEC maintain terminological databases for use in standardization at the |following
addrességs:

o |EC HleCtropedia: available at http://www.electropedia.org/

e |SO Onfine browsing prattorm: available at Ntps //WWw.1S0.0rg/obp/Ui

3.1

unused insulating liquid

liquid as delivered by the supplier which has not been used in, or been in contact with
electrical equipment or other equipment not required for its manufacture, storage or transport

3.2
ester insulating liquid
insulating liquid consisting of fatty acid esters

Note 1 to entry: Fatty acid esters are commonly prepared from the reaction of alcohols and carboxylic acids or
found naturally in vegetable oils and fats.

3.3
modified ester insulating liquid
ester insulating liquid which has been made/synthesized or altered by chemical reaction
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Note 1 to entry: The chemical reaction could come about by means of organic chemistry processes, or
biochemical processes including enzymatic reactions.

Note 2 to entry: Modified ester insulating liquids can, for example, be composed of triglycerides, polyol esters,
fatty acid monoesters, fatty acid diesters or combinations thereof.

3.4

blended ester insulating liquid

homogeneous combination of unused natural, synthetic and/or modified esters that are
miscible

Note 1 to entry: The natural esters in this definition are those defined in IEC 62770, synthetic esters in this
definition are those defined in IEC 61099.

3.5

additive
chemicallsubstance which is deliberately added to an insulating liquid in small~proportion in
order to improve certain characteristics

4 Classification

4.1 Gdgneral

As it addresses various compositions of insulating liquids, thiss-document also covers a range
of valuep for certain performance characteristics when" these are compared [to other
recognized liquids with precisely defined performance characteristics. Therefore, thelfollowing
categorizations are established.

4.2 Fife performance classification

The insullating liquids are classified for fire, performance according to IEC 61039.

4.3 Viscosity classification

Viscosity| influences heat transferand therefore the temperature rise of the equipment. The
lower thel viscosity, the easier the-liquid circulates leading to improved heat transfer.

Viscosity|of natural esters and some synthetic esters is usually higher than that of m|neral oil.
This requires special (considerations at the equipment design stage and may affect
performapce of equipment at low temperatures, too. Adjustment of modified or blendled ester
compositjon allows.for tailoring the viscosity and other properties to fit the equipmept design
requirements.

Based on.the viscosity, the liquids are classified as in Table 1. The category V1 |refers to
esters olﬁrﬁsmsﬁ;rsﬂﬂa—m—m—wﬁhsFmﬁgm—V?—m—mﬁ higher
viscosity than V1, but still lower than typical synthetic or natural esters. The category V3
refers to modified or blended esters that do not show low viscosity characteristics.

NOTE At the stage of development of this document, there are no commercial modified or blended esters with
viscosity category V3. This category makes provision for future technical developments.

5 Properties, significance and test methods

5.1 Physical properties
511 Appearance

A visual inspection of unused modified or blended esters (with light transmitted through
approximately 10 cm thickness of the liquid at ambient temperature) shall not indicate the
presence of visible contaminants, free water or suspended matter.


https://iecnorm.com/api/?name=0945e0314947f16603a49a2721595539

IEC 63012:2019 © IEC 2019 -1 -

5.1.2 Colour

If required, colour shall be measured according to 1SO 2211 (Hazen scale) or I1SO 2049
(ASTM scale).

51.3 Viscosity

Kinematic viscosity shall be measured according to ISO 3104 and reported at 40 °C. The user
can request viscosity values in the range of temperatures 0 °C to 100 °C (with at least three
points: 0 °C, 40 °C and 100 °C).

NOTE Another suitable method for viscosity measurement is given in ASTM D7042.

behaviour of the liquid in temperatures near the pour point, for example at =20 °Cy

NOTE Vidcosity at very low temperatures can be measured according to IEC 61868.

At low temmperatures, the resulting higher viscosity of liquid is a critical fastor for the pold start
of transfprmers with natural liquid circulation (no forced circulation‘@nd therefore| possible
overheat|ng at the hot spots) and negatively influences the speed,of moving parts, such as in
power cifcuit breakers, switchgear, on-load tap changer mechanisms, pumps and rggulators.
Lowest gold start energizing temperature (LCSET) requirements should be agrded upon
between supplier and purchaser.

5.1.4 |_ubricity

If liquid ip to be used in equipment with moving parts, for example switching equipment, tap
changerg, the lubricity shall be measured. The tesSt method shall be that given in AST[M D4172
or DIN 5[1350 (parts 1 through 3). In the case\of ASTM D4172, the test parameters|shall be:
load 392N, rotation speed 1 200 r/min tempgérature 75 °C, duration 60 min.

5.1.5 Thermal conductivity

Thermal ponductivity shall be measured in accordance with ASTM D7896 and the value shall
be given by the manufacturer.

NOTE Users can request that the thermal conductivity be measured at a range of temperatures, g.g. 0 °C to
100 °C (at |east three points)j for calculating the thermal performance of the equipment in different cond{tions.

5.1.6 Thermal expansion coefficient

Thermal [expansion coefficient shall be measured in accordance with ASTM D1903 and the
value shgll be reported by the manufacturer.

NOTE Users can request that the thermal expansion coefficient be measured at a range of temperatures, e.g.
0 °C to 100 °C (at least three points), for calculating the thermal performance of the equipment in different
conditions.

5.1.7 Specific heat capacity

Specific heat shall be measured in accordance with ASTM E1269 and the value shall be given
by the manufacturer.

NOTE Users can request that the specific heat capacity be measured at a range of temperatures, e.g. 0 °C to
100 °C (at least three points), for calculating the thermal performance of the equipment in different conditions.

5.1.8 Pour point

Pour point of insulating liquid is the lowest temperature at which the liquid is just sufficiently
fluid to flow at test conditions. Pour point shall be measured in accordance with ISO 3016.
Table 1 gives the requirement for a maximum pour point of =25 °C acceptable for modified or
blended esters. A lower value may be required by end users based on regional ambient
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conditions. It is recommended that the pour point should be minimum 10 K below the lowest
cold start energizing temperature (LCSET). LCSET requirements should be agreed upon
between supplier and purchaser.

Crystallization behaviour of modified or blended esters depends on time and temperature.
Crystals should not be present in the liquid at application temperature; precautions shall be
taken if liquid temperature inside the electrical device is lower than 0 °C. Below this
temperature, the thermal, mechanical and dielectric behaviour of the device with modified or
blended esters can be adversely affected.

NOTE For the evaluation of crystallization, a method is described in IEC 61099:2010, Annex A. The cloud point,
an indication of crystallization, can be measured according to the methods given in ISO 3015 or AOCS Cc 6-25.

5.1.9 ater content

The water content of modified or blended esters affects their dielectric propertigs. Water
content shall be measured in accordance with IEC 60814.

5.1.10 Water saturation

Water sdturation is defined as a maximum amount of water that_¢an be dissolved in the
insulating liquid at a specific temperature. If required, water saturation should be measured
and the Yalue should be given by the manufacturer for a range of temperatures (elg. 20 °C
to 100 °{). The test method shall be reported with test results.

NOTE Fof information refer to CIGRE Brochure 349 and CIGRE Brochure 741.
5.1.11 Pensity

Density of modified or blended esters shall be measured in accordance with 1ISO 12185 and
reported jat 20 °C (reference method), but ISO 3675 is also acceptable. The test method shall
be reported.

NOTE 1 Another suitable method for density:measurement is given in ASTM D7042.

NOTE 2 Users can request that the density be measured at a range of temperatures, e.g. 0 °C to 100 [C (at least
three points), for calculating the thermal performance of the equipment in different conditions.

5.1.12 nterfacial tension

soluble pplar contaminants and products of degradation. If requested, the following gtandards

The intep];;acial tension\between insulating liquids and water provides a means of detecting
shall be yised for'the determination of interfacial tension: IEC 62961 or EN 14210.

5.2 Elfctrical properties

5.2.1 AC breakdown voltage

Breakdown voltage of unused modified or blended esters shall be measured in accordance
with I[EC 60156, which was developed for mineral oils. However, due to the high viscosity of
some modified or blended esters, the set-up time before application of the voltage and resting
time between voltage applications shall be extended as suggested in IEC 60156.

5.2.2 Lightning impulse breakdown voltage

If required, for characterization of the lightning impulse breakdown voltage of the liquid,
IEC 60897 shall be used. Alternatively, ASTM D3300 can be used. Similarly to the AC
breakdown voltage and due to the higher viscosity of some modified or blended esters, the
set-up time before application of the voltage and resting time between voltage applications
shall be extended as suggested in IEC 60156. The test method shall be reported.
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5.2.3 Partial discharge inception voltage (PDIV)
If required, for the characterization of the PDIV of the liquid, IEC TR 61294 shall be used.

5.2.4 Dielectric dissipation factor (DDF)

DDF is a measure of dielectric losses caused by the liquid. A high DDF can indicate
contamination of the liquid with moisture, particles or soluble polar contaminants or poor
manufacturing quality. DDF shall be measured in accordance with IEC 60247 or IEC 61620 at
90 °C. The test method shall be reported. In case of dispute, IEC 60247 at 90 °C shall be
used.

NOTE Users can require that the DDF be measured at other temperatures.

5.2.5 Relative permittivity (dielectric constant)
Relative permittivity (dielectric constant) is the ratio of the amount of electric energy|stored in

the liquid at an applied voltage, relative to that stored in a vacuum. It shall’be megasured in
accordance with IEC 60247 at 90 °C, and reported.

5.2.6 PDC resistivity

If required, the DC resisitivity shall be measured in accordance-with IEC 60247.

5.2.7 Flectrostatic charging tendency (ECT)
The ECT| of liquid is an important property for certain designs of transformers which have

liquid pumping rates that can give rise to the build-up of electrostatic charge. This ctarge can
result in ¢nergy discharge causing transformer fdilure.

A method to measure ECT is proposed by €IGRE Technical Brochure 170.

5.3 CHemical properties
5.3.1 Acidity
Acidity shall be measured in-accordance with IEC 62021-3.

NOTE The acidity of unused“ester liquids is typically higher than that of mineral oils.

5.3.2 Additive-content

Additives] include antioxidants, pour point depressants, electrostatic charging ftendency
depressants; metal passivators or deactivators, antifoam agents, refining process improvers,
etc. The ioxi iti idati TaTEl inlturn, the
formation of gels and acidity. One such antioxidant is phenolic 2,6-di-tert-butyl-p-cresol
(DBPC), also known as butylated hydroxytoluene (BHT), but others are also used. Detection
and measurement of defined antioxidant and other additives shall be in accordance with
IEC 60666 or other appropriate methods. Appropriate methods are normally those which have
published precision data where repeatability, reproducibility and limit of detection are known.

The function, chemical nature and concentrations of additives shall be declared.
The total concentration of additives shall be less than a weight fraction of 5 %.

5.3.3 Corrosive and potentially corrosive sulphur compounds

Corrosive and potentially corrosive compounds are detected by placing copper in contact with
insulating liquid under standardized conditions (IEC 62535 or ASTM D1275). Known corrosive
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or potentially corrosive sulphur compounds such as dibenzyl disulphide (DBDS) shall not be
present above the detection limit (IEC 62697-1).

Under the influence of heat, sulphur containing molecules may decompose and react with
metal surfaces to form metal sulphide layers. Switching equipment often features silver-plated
contacts, which are very sensitive to reactions with certain sulphur compounds. The contact
resistance may increase or silver-sulphide layers may flake off, promoting flashovers. The test
method in DIN 51353 is an appropriate method to detect reactions of corrosive sulphur with
silver.

NOTE 1 Corrosive sulphur compounds are not naturally present in ester liquids in general. The test, however, can
verify that additives are non-corrosive and that cross-contamination with potentially corrosive liquids has not
occurred.

NOTE 2 Another suitable method to assess potential corrosivity is described in IEC TR 62697-2.
5.3.4 Methanol content

The starldard test method for measuring methanol content (IEC 63025, series') |s at the
development stage.

5.4 Prpperties related to long term performance
5.4.1 Dxidation stability

For the evaluation of oxidation stability performance, IE€)64125 shall be used. The rgsistance
to oxidation is evaluated based on the amount of sludge, total acidity and dielectric dissipation
factor or from the time it takes to develop a given afmount of volatile acidity (inductio:l: period).
Additiondlly, for modified or blended esters the viscosity change during the oxidation stability
test shalll[be measured.

For liquifls intended for use in sealed systems, IEC 61125 shall be used with #8 h test
duration,[and minimum performance requirement limits are based on IEC 62770. If rgquested,
the amount of sludge shall be reported.

For liquids intended for use in free breathing systems or other applications, IEC 61{125 shall
be used with 164 h test duration, and minimum performance requirement limits are pased on
IEC 61099. If requested, thexDDF and viscosity change shall be reported.

NOTE Ox|dation stability aecording to IEC 61125 at 500 h is an optional extra stability test. No perfornjance limits
are defined in this document.

5.4.2 Dperating temperature

IEC 6007614 provides guidance on the maximum acceptable temperatures for opgration of
ester liguids—Thouse—are based—om typicatK=ctass maturat—esters—amd—symthetic—esters in
accordance with IEC 62770 and IEC 61099, respectively. While the temperature performance
of the modified or blended esters could be expected to be better than that of mineral oil due to
the nature of ester liquids, guidance on applicable temperatures in IEC 60076-14 may not
apply to the liquids under the scope of this document. Individual evaluation of liquid
performance shall be made to establish acceptable limits for the operating temperature.
Currently, there are no standard IEC methods for this evaluation. As a minimum, the side-by-
side comparison of liquid performance at selected temperatures shall be made against the
natural or synthetic esters according to IEC 62770 or IEC 61099, respectively.

1 The IEC 63025 series is under consideration. Stage at the time of publication, IEC ACD 63025-1:2019 and
IEC ACD 63025-2:2019.
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5.4.3 Material compatibility

Compatibility of the dielectric liquid with materials it may come into contact with shall be
determined under the standard operating conditions of the application. This refers to the list of
materials, operating temperatures range, free breathing versus sealed system, etc.

There is no current ISO or IEC test method for material compatibility evaluation. However,
there are references for material compatibility, such as ASTM D471, ASTM D4289,
ASTM D3455. They could be used as guides for defining the compatibility test procedures.

NOTE See also Annex A.

5.4.4 Stray gassing

Gases slich as hydrogen, ethane and carbon oxides can be generated from esJer-based
liquids upder normal operating conditions in the absence of thermal or electrical) faylt. These
gases arg referred to as 'stray gases'. If requested, stray gassing characteristics pf liquids
shall be getermined in accordance with ASTM D7150.

NOTE A pew test method is under development and will be included in the next‘edition of IEC 60296, under
preparation|.

5.4.5 Gassing tendency

By definition, the gassing tendency is the ability of the~liquid to absorb or evolye gases
(hydrogep only) under electrical corona or partial discharge. The measurement shall|lbe made
in accordance with method A in IEC 60628.

5.5 Health, safety and environmental properties
5.5.1 General

These arg the properties that are related to safe handling of modified or blended egters and
minimization of their adverse impact.

In some ¢ountries there may be ‘additional requirements, like REACH in the Europear Union.

5.5.2 Polychlorinated(biphenyls (PCBs)

Unused modified or ‘blended esters shall be free from PCBs. Concentrations |of these
chemicalg shall bedmeasured according to IEC 61619.

NOTE The¢ test'rmethod has been developed for mineral oil. Using it for esters can require modification.

5.5.3 Environmental toxicity

Unused modified or blended esters are considered non-toxic. The supplier shall report the
toxicity data upon request. The test method shall be reported with test results.

NOTE The toxicity of modified or blended esters can be assessed with test methods such as internationally
recognized assays OECD 201 (algae), OECD 203 (fish), OECD 211 (daphnia) or U.S. EPA/600/4-91/017
(salmonella).

5.5.4 Flash point and fire point

The safe use of insulating liquid requires the flash point being at least 135 °C. The flash point
shall be measured in a closed cup, according to 1SO 2719 and reported. Different liquids
covered by the scope of this document typically have higher values of flash point.

The fire point shall be measured in an open cup according to ISO 2592 and reported.
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5.5.5 Sustainability

Products under the scope of this document could be fully or partially produced from renewable
sources.

5.5.6 Biodegradation
Modified or blended esters covered by this document shall be readily biodegradable. Tests

shall be done according to OECD 301 B, OECD 301 C or OECD 301 F or U.S. EPA -
OPPTS 835.3110. The test method shall be reported with test results.

5.5.7 Disposal

The disppsal of liquids covered in this document shall be carried out in accordgnce with
current Ipcal and national legislation with regards to the impact on the environmept. Every
precautign should be taken to prevent the release of modified or blendedcesters| into the
environmlent.

6 Minimum performance requirements

Table 1 grovides the list of characteristics of modified or blended\eSters which are rgquired to
be meastred and reported. For some of them, the limit values(are specified. Other groperties
do not hpve performance limits specified but the values‘need to be reported as|they are
importan{ for the design and operation of equipment.

Table 2 provides the list of optional characteristics” which may be tested on rgquest; it
provides the normative references to applicable test methods.

7 lIdentification and general delivery<equirements

Identification and general delivery requirements are as follows:

1) Liquid is normally delivered in pulk, in rail tank cars, tank containers or packed in|drums or
intermediate bulk containers (IBC). These shall be clean and suitable for this plirpose to
avoidl any contaminations

2) Liquid drums and sample containers shall carry at least the following markings:
a) sypplier's designation;
b) classification*(Clause 4);
c) liquid guantity.

3) As agreed between the supplier and purchaser each liquid delivery may be accgmpanied
by a document specifying the supplier s designation, liquid classiication and compliance
certificate.

NOTE 1 The information in item 3) above can be traceable to a specific batch of liquid delivered.

NOTE 2 The basic information on liquid composition is normally included in material safety data sheets
(MSDS), and possibly in technical data sheets.

4) The supplier shall declare the function and chemical nature of all additives, and their
concentrations.
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Table 1 — Required performance characteristics of modified or blended esters

Property

Test method

Limit value

Appearance

Clear, free from sediment and suspended matter

Category V2

Category V1
gory Above 12 mm?/s

Category V3

Above 20 mm?/s

Viscosity at 40 °C ISO 3104
Max. 12 mm?/s and up to and up to
20 mm?/s 40 mm?/s
Thermal conductivity ASTM D7896 No specific limit on value
Thermal expansion ASTM D1903 No specific limit on value
coefficient
Specific heat L,qpa\.,ity ASTME4+269 No apcuifi\. Hrritomvate
Pour poing ISO 3016 Max. -25 °C
Water content IEC 60814 Max. 200 mg/kg @

Density aj 20 °C

ISO 12185 or ISO 3675

Max. 1 000 kg/m?

AC breakflown voltage

IEC 60156 (2,5 mm gap)

Min. 35 kV-/ 70 kV P

Dielectric|dissipation

factor (taf) 8) at 90 °C IEC 60247 or IEC 61620 Max. 0,05
Relative germittivity IEC 60247 Nospecific limit on value
Acidity IEC 62021-3 Max. 0,06 mg KOH/g

Additive dontent

IEC 60666 and others

Max. 5 %

Corrosiveland

IEC 62535 and ASTM

gfjf&?&'?! ;ggﬁﬁg’; D1275 and DIN 51353 Non-corrosive
DBDS IEC 62697-1 Not detectable
PCBs IEC 61619 Not detectable
Flash poipt ISO 2719 Min. 135 °C

Fire point| ISO 2592 No specific limit on value

Biodegradation

OECD 301B;C or F or
U.S. EPA OPPTS
835.3110

Readily biodegradable

Oxidation|stability

IEC 61125

See below

Performance after oxidation stability test for liquids

with IEC p1125 (48 h test'duration), limits in accordance with IEC 62770

to be used in sealed equipment; test in accd

rdance

Total acidity IEC 61125 Max. 0,6 mg KOH/g
Viscosity pt 40°C ISO 3104 Max. 30 % increase over the initial value
DDF (tan [o)at/90 °C IEC 60247 Max. 0,5

Performance after oxidation stability test for liquids

accordance with IEC 611

25 (164 h test duration),

limits in accordance with IEC 61099

to be used in free breathing equipment; test in

Total acidity

IEC 61125

Max. 0,3 mg KOH/g

Sludge

IEC 61125

Max. 0,01 %

28  The value of 200 mg/kg is for the liquid, as delivered.

b

The value of 35 kV is for the liquid, as delivered. The value of 70 kV is for the liquid after laboratory

treatment consisting of filtration of liquid at 60 °C by vacuum pressure below 2,5 kPa through sintered glass
filtering (with maximum pore size of 2,5 pym), as described in IEC 60296.
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Table 2 — Optional performance characteristics of modified or blended esters

Property Test method Limit value

Colour ISO 2211 or ISO 2049 No specific limit on value
Lubricity g|s|\-jr’\5ﬂ1gg(1)72 or No specific limit on value
Water saturation See 5.1.10 No specific limit on value
Interfacial tension IEC 62961 or EN 14210 No specific limit on value

i ing i IEC 60897 or
Lightning impulse No specific limit on value
breakdown voltage ASTM D3300
Partial discharge e
inception voltage (PDIV) IEC TR 61294 No specific limit on value
DC resistjvity [EC 60247 No specific limit on value

Electrostdtic charging
tendency [(ECT)

CIGRE Technical
Brochure 170

No specific limit on value

Methanol [content

a

No specific limit on(value

Stray gasping

ASTM D7150°

No specific limif on value

Gassing tendency

IEC 60628 method A

No specific limit'on value

Toxicity

See 5.5.3

As per local, national or customer require

ments

2 The IEC 63025 series is under consideration. Stage at the time of publication, IEC ACD 63025-1:

IEC ACD 63025-2:2019.

test method is under development and will be included_in{the next edition of IEC 602

A ne\
consideration.

019, and

D6, under
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Annex A
(informative)

Miscibility and compatibility of liquids and retrofilling of transformers

Annex A briefly addresses aspects of miscibility and compatibility of liquids and retrofilling of
transformers. These aspects are not within the scope of this document. It is therefore
important for the end user to check that in the event that the liquids covered by this document
are to be used with other types of liquids (for example in filling tanks, topping up of
transformers, or retrofilling of transformers) the key properties are well understood where
mixtures of liquids are created.

Those kely properties would include those of miscibility, compatibility, viscosity charagteristics,
fire point| pour point and biodegradability. This document covers a wide variety-ofunpdified or
blended gsters, and it is difficult to generalize about the physical and chemical-properties of
any liquid.

In particylar, for the operation of retrofilling (where one liquid in a transformer is drdined and
replaced |with another), it should be understood that the original (iquid is never completely
removed] and the refilling with another liquid will inevitably cause @ mixture to be formed.

The folloying aspects shall be given special consideration hefore transformer retrofill

1) liquid| miscibility,

2) liquid[compatibility,

3) sealing compatibility,

4) electjomagnetic and thermal design check.

For the purpose of testing the miscibility ef two or more liquids, for example, the teqt method
titled: "Homogeneity and Miscibility of _Oils", published as method 3470.1 in Fedgral Test
Method $tandard No. 791D can be\used. This test determines if liquid is and wifl remain
homogeneous, and if it is misciblewwith other liquids after being subjected to a varying cycle of
temperatpre changes.

For the gurpose of testing compatibility of a mixture of two or more liquids, for example, the
test method titled: "Sblid Particle Contamination in Aircraft Turbine Engine Lubricants
(Gravimettric Procedure)", published as method 3010.1 in Federal Test Method [Standard
No. 7910 can be_tsed. This method tests for compatibility by verifying that precip:rates are
not forme¢d from.'the mixing of at least two different liquids that may impact dielectiic and/or
cooling performance.

Physical : ; liquids is
more than physical homogeneity and also relates to the change of properties after ageing. To
date, no method has been developed which covers that aspect.

NOTE Both of the above test methods in Federal Test Method Standard No. 791D can be reviewed and
downloaded from http://www.everyspec.com.
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

ISOLANTS LIQUIDES — ESTERS NEUFS MODIFIES OU MELANGES

POUR APPLICATIONS ELECTROTECHNIQUES
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Ce document a été rédigé selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.

Le comité a décidé que le contenu de ce document ne sera pas modifié avant la date de
stabilité indiquée sur le site web de I''EC sous "http://webstore.iec.ch” dans les données
relatives au document recherché. A cette date, le document sera

e reconduit,

e supprimé,

e remplacé par une édition révisée, ou

e amendé.
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INTRODUCTION

L'isolation électrique et le transfert de chaleur sont des fonctions essentielles des isolants
liquides destinés aux applications électrotechniques. Jusqu'a une époque récente, ces
liquides étaient en regle générale homogénes et choisis dans différentes catégories telles
que, le plus couramment, les huiles minérales ou, plus récemment, les esters synthétiques,
les esters naturels ou les liquides silicones. La recherche continue pour I'amélioration des
caractéristiques de performance des matériels conduit a explorer les avantages des
combinaisons de liquides. L'optimisation du co(t du liquide, le renforcement des
performances de refroidissement, I'amélioration du point d'éclair, I'allongement de la durée
d'isolation ou la réduction des impacts environnementaux sont des exemples connus
d'améliorations souhaitées des caractéristiques des liquides.

Il existe[—actuettement—des  Normes Mtermationates  pour _des categories dg] liquides
spécifiqupment définies (huiles minérales, esters synthétiques, esters naturels)| liquides
silicones). Aucune d'elles ne couvre les liquides a base d'esters naturels.(chimjquement
modifiés pu les mélanges de plusieurs esters. De plus, les normes existantes‘ne couyrent pas
les esters synthétiques dont les caractéristiques peuvent dépasser les limités définies dans
I''EC 61099.

Certains [esters modifiés ou des mélanges d'esters modifiés sont déjj disponibles en| tant que
produits commerciaux auprés des fournisseurs de liquides. Il s'agit-par exemple deq produits
suivants:

e Ester$ d'acides gras d'huile de palme ayant une faible wiscosité de 5 mm2/s a 40/ °C et un
point |d'éclair de 176 °C.

o Mélange de triglycérides (50 %) et de monoesters d'acides gras (50 %) ayant yne faible
viscosité de 17 mm?2/s & 40 °C et un point d'éclair de 200 °C.

Il est préju que le nombre de sources de liquides a base d'esters ou de mélanges d¢ liquides
a base {'esters augmente au cours des_-prochaines années. Il est donc nécegsaire de
caractériser ces liquides afin de confirmer leur adéquation avec l'application prgvue par
l'utilisatepr. 1l convient de ne pas déduire les caractéristiques de performance des mélanges
uniquement a partir des caractéristiques de performance de leurs composants indiviguels. Le
présent flocument doit définir desl.exigences minimales concernant la caractérisation des
nouvelleg compositions.

AVERTISSEMENT

Le présent document._établit des criteres de performances pour les estefs neufs
synthétiques/modifiés-\'ou mélangés destinés aux applications électriques. Le| présent
documer;lt ne vise-pas a traiter tous les problémes de sécurité liés a leur utilisation. lllest de la
responsapilité de-Futilisateur du présent document de mettre en place les pratiques ¢'hygiéne
et de ségurité adéquates et de déterminer avant utilisation si des contraintes réglementaires
s'appliquent

Certains des essais mentionnés dans le présent document sont susceptibles d'entrainer une
situation dangereuse. L'attention est attirée sur les méthodes d'essai normalisées applicables
a des fins de guide.

Il convient de procéder a I'élimination des liquides, des produits chimiques et des récipients
d'échantillons mentionnés dans le présent document conformément aux législations locale et
nationale en vigueur pour ce qui concerne I'impact sur I'environnement. Il convient de prendre
toutes les précautions afin d'empécher le rejet du liquide dans I'environnement.
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ISOLANTS LIQUIDES — ESTERS NEUFS MODIFIES OU MELANGES
POUR APPLICATIONS ELECTROTECHNIQUES

1 Domaine d'application

Le présent document définit les exigences relatives a la caractérisation des esters neufs
modifiés ou des mélanges d'esters neufs, utilisés comme isolants liquides pour des
applications électrotechniques. Il ne couvre pas les liquides contenant une proportion
quelconque de liquides usagés.

Les quuitl!es couverts par le présent document sont principalement destinés aux applications
dans des|transformateurs.

Les estefs neufs synthétiques/modifiés sont dérivés d'une base naturelle, ou,synthétique, ou
sont des| mélanges des deux. Le présent document couvre une variété de liquidep a base
d'esters pon couverts par d'autres normes spécifiques aux esters naturels (IEC 62770) ou aux
esters synthétiques (IEC 61099).

Traitant ¢'une grande variété de liquides, le présent document couvre également yne large
plage dg valeurs pour certaines caractéristiques de perfotmance. La viscosité|est une
propriété|limportante qui peut influencer la conception et les{performances de refroidissement
du matérjel électrique. Une classification est définie sunla’ base de la viscosité cingmatique
des difféfents liquides. La catégorie des liquides a base d'esters a faible viscosité |est donc
établie.

2 Réfdrences normatives

ents suivants sont cités dans le:texte de sorte qu'ils constituent, pour tout|ou partie
ontenu, des exigences du présent document. Pour les références datég¢s, seule
itée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du docuiment de
référencqg s'applique (y compris les gventuels amendements).

IEC 60186, [Isolants liquides ,~~/Détermination de la tension de claquage a ftéquence
industriefle — Méthode d'essai

IEC 60247, Liquides isolants — Mesure de la permittivité relative, du facteur de dlssipation
diélectrique (tan o) et de la résistivité en courant continu

IEC 60666, Détection et dosage d'additifs spécifiques présents dans les huiles minérales

IEC 60628, Gassing des isolants liquides sous contrainte électrique et ionisation

IEC 60814, Isolants liquides — Cartons et papiers imprégnés d'huile — Détermination de la
teneur en eau par titrage coulométrique de Karl Fischer automatique

IEC 60897, Méthodes de détermination de la tension de claquage au choc de foudre des
liquides isolants

IEC 61099:2010, Liquides isolants — Spécifications relatives aux esters organiques de
synthése neufs destinés aux matériels électriques

IEC 61125, Isolants liquides — Méthodes d'essai de la stabilité a I'oxydation — Méthode d'essai
pour évaluer la stabilité a I'oxydation des isolants liquides tels que livrés

IEC TR 61294, Isolants liquides — Détermination de la tension d'apparition des décharges
partielles (TADP) — Méthode d'essai

IEC 61619, Isolants liquides — Contamination par les polychlorobiphényles (PCB) — Méthode
de détermination par chromatographie en phase gazeuse sur colonne capillaire
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IEC 61620, /solants liquides — Détermination du facteur de dissipation diélectrique par la
mesure de la conductance et de la capacité — Méthode d'essai

IEC 62021-3, Liquides isolants — Détermination de l'acidité — Partie 3: Méthodes d'essai pour
les huiles non minérales isolantes

IEC 62535, Liquides isolants — Méthode d'essai pour la détection du soufre potentiellement
corrosif dans les huiles usagées et neuves

IEC 62697-1, Méthodes d'essai pour la détermination quantitative des composés de soufre
corrosif dans les liquides isolants usagés et neufs — Partie 1: Méthode d'essai pour la
détermination quantitative du disulfure de dibenzyle (DBDS)

IEC 62770, Fluides pour applications électrotechniques — Fsters naturels neufs pour
transformateurs et matériels électriques analogues

IEC 62941, Liquides isolants — Méthodes d'essai pour la détermination®\de I tension
interfacidle des isolants liquides — Détermination par la méthode a I'anneau

ISO 2049, Produits pétroliers — Détermination de la couleur (échelle ASTM)

ISO 2211, Produits chimiques liquides — Détermination de la coloration en unitds Hazen
(Echelle platine-cobalt)

ISO 2594, Pétrole et produits connexes — Détermination/,des points d'éclair et fe feu —
Méthode|Cleveland a vase ouvert

ISO 2719, Détermination du point d'éclair — Méthode Pensky-Martens en vase clos

ISO 3014, Petroleum products — Determination of pour point (disponible en[ anglais
seulement)

ISO 3104, Produits pétroliers — Liquides~o6paques et transparents — Déterminatipn de la
viscosité|cinématique et calcul de la visgosité dynamique

—

ISO 3678, Pétrole brut et produitscpétroliers liquides — Détermination en laboratojire de la
masse vqlumique — Méthode a l'aréometre

ISO 12185, Pétroles bruts .et\produits pétroliers — Détermination de la masse volymique —
Méthode|du tube en U osc¢illant

EN 14210, Agents de surface — Détermination de la tension interfaciale des solutions|d'agents
de surfade par la méthode a I'anneau ou I'étrier

ASTM D1275,.Standard test method for corrosive sulfur in electrical insulating liquids|

ASTM D1903; Standard practice for determining the coefficient of thermal expgnsion of
electrical insulating Tiquids of petroleum origin, and askarels

ASTM D3300, Standard test method for dielectric breakdown voltage of insulating oils of
petroleum origin under impulse conditions

ASTM D4172, Standard test method for wear preventive characteristics of lubricating fluid
(four-ball method)

ASTM D7150, Standard test method for the determination of gassing characteristics of
insulating liquids under thermal stress

ASTM D7896, Standard test method for thermal conductivity, thermal diffusivity and
volumetric heat capacity of engine coolants and related fluids by transient hot wire liquid
thermal conductivity method

ASTM E1269, Standard test method for determining specific heat capacity by differential
scanning calorimetry
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DIN 51350-1, Testing of lubricants — Testing in the four-ball tester — Part 1. General working
principles

DIN 51350-2, Testing of lubricants — Testing in the four-ball tester — Part 2: Determination of
welding load of liquid lubricants

DIN 51350-3, Testing of lubricants — Testing in the four-ball tester — Part 3: Determination of
wearing characteristics of liquid lubricants

OCDE 301-B, Lignes directrices de I'OCDE pour les essais de produits chimiques — Section 3:
Devenir et comportement dans I'environnement — 301 Biodégradabilité facile — 301 B: Essai
de deégagement de CO, (Essai de Sturm modifig)

OCDE 3(H-Gtignresdirestrices-deOGDEpowries-essais-deproduitsehimigures—Section 3:
Devenir ¢t comportement dans l'environnement — 301 Biodégradabilité facile — 301(C: Essai
MITI modifié (I) (Ministry of International Trade and Industry, Japon)

OCDE 3Q1-F, Lignes directrices de I'OCDE pour les essais de produits chimiques — §ection 3:
Devenir ¢t comportement dans I'environnement — 301 Biodégradabilité facile — 301 F: Essai
de respirpmétrie manomeétrique

U.S. Env|ronmental Protection Agency, EPA 712-C-98-076, US EPA-OPPTS Series §35: Fate,
transport| and transformation test guidelines — Group C: Laboratory biological transformation
test guidelines — 835.3110 Ready biodegradability

3 Termes et définitions
Pour les pesoins du présent document, les termes et.définitions suivants s'appliquen{.

L'ISO et ['IEC tiennent & jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées
en normdlisation, consultables aux adresses suivantes:

e |EC Hlectropedia: disponible a I'adresse ‘http://www.electropedia.org/

e |SO Online browsing platform: disponible a I'adresse https://www.iso.org/obp/ui

3.1
isolant Iclquide neuf
I

liguide dans lI'état ou il est livré par le fournisseur, n'ayant pas été utilisé dans des
appareillages électriques,~ni*mis a leur contact ou au contact de tout autre apppreil non
nécessaife a sa fabrication; son stockage ou son transport

3.2
isolant liquide a'base d'ester
isolant liquide eonstitué d'esters d'acides gras

Note 1 a I'grtiele: Les esters d'acides gras sont couramment préparés a partir de la réaction d'alcools |et d'acides
carboxy|iq| esou 'r\ré:nnfe naturellement dans les huiles \/ég:’nfnlne et les grnie:ne

3.3
isolant liquide a base d'esters modifiés

isolant liquide a base d'esters qui ont été produits/synthétisés ou modifiés par réaction
chimique

Note 1 a l'article: La réaction chimique peut se produire au moyen de procédés de chimie organique ou de
procédés biochimiques comprenant des réactions enzymatiques.

Note 2 a l'article: Les isolants liquides a base d'esters modifiés peuvent étre composés par exemple de
triglycérides, d'esters de polyalcool, de monoesters d'acides gras, de diesters d'acides gras ou de combinaisons de
Ceux-ci.

3.4

isolant liquide a base d'esters mélangés

combinaison homogéne d'esters naturels, synthétiques et/ou modifiés, neufs et qui sont
miscibles

Note 1 a l'article: Dans cette définition, les esters naturels correspondent a ceux définis dans I'lEC 62770 et les
esters synthétiques a ceux définis dans I'lEC 61099.
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3.5

additif

substance chimique délibérément ajoutée a un isolant liquide en faible proportion pour
améliorer certaines caractéristiques

4 Classification

4.1 Généralités

Traitant d'une grande variété de compositions d'isolants liquides, le présent document couvre
également une plage de valeurs pour certaines caractéristiques de performance alors que
celles-ci sont définies de maniere précise dans le cas d'autres liquides déja reconnus. Par
conséquent, la classification suivante est établie.

4.2 CILssmcatlon relative au comportement au feu

Les isolpnts liquides sont classés selon leur comportement au feu @onfdrmément
al'lEC 61039.

4.3 Classification relative a la viscosité

La viscodité influe sur le transfert de chaleur et donc sur I'échauffementydes matérielg. Plus la
viscosité|est basse, mieux le liquide circule améliorant ainsi le transfert de chaleur.

La viscosité des esters naturels et de certains esters synthétiques est habitdgellement
supérieufe a celle des huiles minérales. Cette viscosité €levée exige des consiférations
spécialeqd au stade de conception du matériel et peut également influencer les perfgrmances
du matéfiel a basse température. L'ajustement de la/composition d'un ester mpdifié ou
mélangé |permet d'adapter sa viscosité et d'autres proprietés aux exigences de conception du
matériel.

Les liquies sont classés en fonction de leurtviscosité, comme cela est présent§ dans le
Tableau [I. La catégorie V1 renvoie aux esters de faible viscosité, similaires ayix huiles
minérales. La catégorie V2 renvoie aux esters de viscosité plus élevée que celle de|V1, mais
toujours [inférieure a celle des esters naturels ou synthétiques typiques. La catg¢gorie V3
renvoie dux esters modifiés ou mélangés qui ne présentent pas de caractéristiques|de faible
viscosité

NOTE Il )'existe pas, au stade d'élaboration du présent document, d'ester commercial modifié ou rhélangé de
catégorie de viscosité V3. Cette catégorie prévoit de futurs développements techniques.

5 Propriétés, leur signification et méthodes d'essai

5.1 Prppriétés physiques
511 Aspect

Un examgn Visuel des esters neufs modifiés ou mélangés (par lumiére transmise a tfavers du
liquide d'environ 10 cm d'épaisseur a température ambiante) ne doit pas révéler la présence
de contaminants visibles, d'eau tibre et de matieres en Suspension.

5.1.2 Couleur

Si cela est exigé, la couleur doit étre mesurée conformément a I''SO 2211 (échelle de Hazen)
ou I''SO 2049 (échelle ASTM).

5.1.3 Viscosité

La viscosité cinématique doit étre mesurée conformément a I'l'SO 3104 et déclarée a 40 °C.
L'utilisateur peut demander des valeurs de viscosité dans la plage de températures entre 0 °C
et 100 °C (avec au moins trois points de mesure: 0 °C, 40 °C et 100 °C).

NOTE Une autre méthode appropriée pour mesurer la viscosité est donnée dans I'ASTM D7042.

Il est utile de disposer de valeurs de viscosité a des températures inférieures a 0 °C pour
appréhender le comportement du liquide a des températures proches de son point
d'écoulement, par exemple a -20 °C.
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NOTE La viscosité a trés basses températures peut étre mesurée selon I'lEC 61868.

A basses températures, la viscosité élevée du liquide qui en résulte constitue un facteur
critique lors du démarrage a froid des transformateurs a circulation naturelle du liquide
(absence de circulation forcée du liquide et donc surchauffe éventuelle des points chauds) et
altére la vitesse des parties mobiles présentes dans les disjoncteurs, les appareillages de
connexion, les changeurs de prise en charge, les pompes et les régulateurs. Il convient que
les exigences relatives a la température minimale de démarrage en puissance (TMDP)
fassent I'objet d'un accord entre le fournisseur et I'acheteur.

5.1.4 Pouvoir lubrifiant

Lorsqu'un liquide doit étre utilisé dans un matériel comportant des parties mobiles telles qu'un
matériel de commutation, des changeurs de prises, etc., le pouvoir lubrifiant doit &tre mesuré.
La méth . i ! i = it & méthode
d'essai appliquée. Les paramétres d'essai a prendre en compte pour I'ASTM D4d4¥R doivent
étre les| suivants: charge 392 N, vitesse de rotation 1 200 r/min, températurg 75 °C,
durée 60[min.

5.1.5 Conductivité thermique

La conddictivité thermique doit étre mesurée conformément a I'ASTHW D7896 et Ja valeur
obtenue ¢oit étre indiquée par le fabricant.

NOTE Le$ utilisateurs peuvent demander que la conductivité thermiqué. soit mesurée dans ung plage de
températurgs donnée, par exemple entre 0 °C et 100 °C (avec au moins trois)points de mesure), pour galculer les
performandes thermiques du matériel dans différentes conditions.

5.1.6 Coefficient de dilatation thermique

Le coefficient de dilatation thermique doit étre mesure conformément a I'ASTM D1P03 et la
valeur obtenue doit étre déclarée par le fabricant.

NOTE Le$ utilisateurs peuvent demander que le coefficient de dilatation thermique soit mesuré dang une plage
de tempérdtures donnée, par exemple entre 0 °C et 100+°C (avec au moins trois points de mesure), pgur calculer
les performlances thermiques du matériel dans différentes conditions.

5.1.7 Capacité calorifique spécifique

La capagité calorifique spécifique deit étre mesurée conformément a I'ASTM E1269 et la
valeur obtenue doit étre indiquée-par le fabricant.

NOTE Le$ utilisateurs peuvent demander que la capacité calorifique spécifique soit mesurée dans urle plage de
températurgs donnée, par exemple-entre 0 °C et 100 °C (avec au moins trois points de mesure), pour galculer les
performandes thermiques du matériel dans différentes conditions.

5.1.8 Point d'écoulement

Le point d'écoulement d'un isolant liquide est la température la plus basse a laquelle |e liquide
s'écoule dans les_conditions d'essai. Le point d'écoulement doit étre mesuré conformément a
I''SO 3016. Le Tableau 1 exige un point d'écoulement maximal admissible de -25 °( pour les
esters modifiés ou mélangés. Une valeur inférieure peut étre exigée par les utilisatedrs finaux
en fonction:des conditions ambiantes régionales. |l convient que le point d'écoulemeht soit au
minimum 10 K en dessous de la température minimale de démarrage en puissance (TMDP). Il
convient que les exigences relatives a la TMDP fassent |'objet d'un accord entre le
fournisseur et I'acheteur.

Le comportement de cristallisation des esters modifiés ou mélangés dépend du temps et de la
température. Il convient que les cristaux ne soient pas présents dans le liquide a la
température d'utilisation; des précautions doivent étre prises si la température du liquide a
I'intérieur de l'appareil électrique est inférieure a 0 °C. En dessous de cette température, les
comportements thermique, mécanique et diélectrique de l'appareil avec des esters modifiés
ou mélangés peuvent étre compromis.

NOTE Une méthode pour I'évaluation de la cristallisation est décrite dans I'lEC 61099:2010, Annexe A. Le point
de trouble, un indicateur de la cristallisation, peut étre mesuré selon les méthodes données dans I'lSO 3015 ou
I'AOCS Cc 6-25.
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5.1.9 Teneur en eau

La teneur en eau des esters modifiés ou mélangés influence leurs propriétés diélectriques. La
teneur en eau doit étre mesurée conformément a I'lEC 60814.

5.1.10 Saturation en eau

La saturation en eau est définie comme la quantité maximale d'eau pouvant étre dissoute
dans l'isolant liquide a une température donnée. Si cela est exigé, il convient que le fabricant
mesure la saturation en eau et indique les valeurs obtenues pour une plage de températures
donnée (par exemple, 20 °C a 100 °C). La méthode d'essai ainsi que les résultats d'essai
doivent étre déclarés.

NOTE Pour plus d'informations, se référer a la Brochure 349 du CIGRE et a la Brochure 741 du CIGRE.

5.1.11 vid < vuiulll;que

La massg volumique des esters modifiés ou mélangés doit étre mesurée confornlément a
I"SO 12185 a 20 °C et sa valeur déclarée (méthode de référence), mais NSO B675 est
également acceptable. La méthode d'essai doit étre déclarée.

NOTE 1 ne autre méthode appropriée pour mesurer la masse volumique est donnée dans I'ASTM D7(042.

NOTE 2 Ues utilisateurs peuvent demander que la masse volumique soit mesurée dans une| plage de
températurgs donnée, par exemple entre 0 °C et 100 °C (avec au moins trois points)de mesure), pour galculer les
performandes thermiques du matériel dans différentes conditions.

5.1.12 ension interfaciale

La tensign interfaciale entre les isolants liquides et I'eau pefmet de détecter les confaminants
polaires solubles et les produits de dégradation. La tenSion interfaciale doit étre déjerminée,
sur demdnde, a l'aide des normes suivantes: IEC 62961 ou EN 14210.

5.2 Prppriétés électriques
5.2.1 ension de claquage sous courant_alternatif

La tensipbn de claquage des esters negufs modifiés ou mélangés doit étre |mesurée
conformgment a I'lEC 60156 qui a été congue pour les huiles minérales. Cependant, gn raison
de la vidcosité élevée de certains esters modifiés ou mélangés, le temps de repos avant
I'applicatjon de la tension et le temps~de repos entre les applications de tension doivent étre
prolongés comme cela est suggéré.dans I'lEC 60156.

5.2.2 ension de claquage au choc de foudre

Si cela est exigé, la caractérisation de la tension de claquage au choc de foudre dqu liquide
doit étre [réalisée conformément a I'lEC 60897. En variante, I'ASTM D3300 peut étrg utilisée.
De méme¢ que pour-a-tension de claquage sous courant alternatif et en raison de la|viscosité
plus élevge de certains esters modifiés ou mélangés, le temps de repos avant I'application de
la tensiop et lentemps de repos entre les applications de tension doivent étre prolongés
comme cgla ést'suggéré dans I'lEC 60156. La méthode d'essai doit étre déclarée.

5.2.3

Si cela est exigé, la caractérisation de la TADP du liquide doit étre réalisée conformément a
I''EC TR 61294.

5.2.4 Facteur de dissipation diélectrique (FDD)

Le FDD est une mesure des pertes diélectriques provoquées par le liquide. Des valeurs de
FDD élevées peuvent indiquer la contamination du liquide par de I'humidité, des particules,
des contaminants polaires solubles ou encore une qualité de fabrication médiocre. Le FDD
doit étre mesuré conformément a I'lEC 60247 ou I'lEC 61620 a 90 °C. La méthode d'essai doit
étre déclarée. En cas de désaccord, I'lEC 60247 a 90 °C doit étre utilisée.

NOTE Les utilisateurs peuvent exiger que le FDD soit mesuré a d'autres températures.
5.2.5 Permittivité relative (constante diélectrique)

Il s'agit du rapport de la quantité d'énergie électrique accumulée dans le liquide sur la
quantité d'énergie accumulée dans un vide a une tension donnée. La permittivité doit étre
mesurée conformément a I'lEC 60247 a 90 °C et sa valeur déclarée.
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5.2.6 Résistivité en courant continu

Si cela est exigé, la résistivité en courant continu doit étre mesurée conformément a
I'EC 60247.

5.2.7 Tendance a la charge électrostatique (TCE)

La TCE du liquide constitue une propriété importante pour certaines conceptions de
transformateurs dont les vitesses de pompage de liquide peuvent provoquer I'accumulation de
charges électrostatiques. Ces charges peuvent entrainer une décharge d'énergie provoquant
une défaillance du transformateur.

La Brochure technique 170 du CIGRE propose une méthode de mesure de la TCE.
5.3 Pr

L'acidité doit étre mesurée conformément a I'lEC 62021-3.

NOTE L'akidité des liquides a base d'esters neufs est généralement supérieure a celle des*huiles minéfales.
5.3.2 eneur en additifs

Les additifs incluent les antioxydants, les abaisseurs de point (d'écoulement, lep agents
antiélectlfisation statique, les passivants ou les désactiveufs' rde métaux, leg agents
antimousfses, les adjuvants de raffinage, etc. Un additif antioxydant ralentit I'oxydation des
liguides & base d'esters et donc la formation de gels et d'acidité. Le DBPC (2,6-di-tent-butyl-p-
crésol), §galement appelé BHT (butylated hydroxytolueng),\constitue un de ces antipxydants,
mais d'altres sont également utilisés. La détection et le"dosage d'additifs antioxydanits définis
et d'autrg¢s additifs doivent étre réalisés conformément a I''EC 60666 ou d'autres méthodes
appropriées. En régle générale, les méthodes avec\publication de données de prégision qui
permettent de déterminer la répétabilité, la reproductibilité et la limite de détection gont dites
appropriges.

Les fonctli"ons, natures chimiques et concentrations des additifs doivent étre déclarées.

La concepntration totale d'additifs doit &tre inférieure a une fraction massique de 5 %.

5.3.3 Composés soufrés corrosifs et potentiellement corrosifs

Les composés corrosifs et patentiellement corrosifs sont détectés par une mise en cpntact de
I'isolant ljquide avec du cuivre dans des conditions normalisées (IEC 62535 ou ASTM 1275).
Les composés soufrés carrosifs et potentiellement corrosifs connus tels que le disulfure de
dibenzyl¢ (DBDS, dibenzyl disulphide) ne doivent pas étre présents au-dela de la|limite de
détection| (IEC 62697=1).

Sous l'effet dedaschaleur, les molécules contenant du soufre peuvent se décomposer et réagir
avec les [surfaces métalliques pour former des couches de sulfures métalliques. Lg matériel

de commuiation comporte souvent des contacts plaqués argent, trés sensibles aux féactions
avec cer uches de

sulfures d'argent peuvent s'écailler, favorisant les décharges. La méthode d'essai de la
DIN 51353 est une méthode appropriée pour détecter les réactions du soufre corrosif avec
I'argent.

NOTE 1 En général, les composés soufrés corrosifs ne sont pas présents naturellement dans les liquides a base
d'esters. L'essai peut cependant permettre de vérifier que les additifs ne sont pas corrosifs et qu'aucune
contamination croisée avec des liquides potentiellement corrosifs ne s'est produite.

NOTE 2 Une autre méthode appropriée pour évaluer la corrosivité potentielle est décrite dans I'lEC TR 62697-2.

5.34 Teneur en méthanol

La méthode d'essai normalisée qui permet de mesurer la teneur en méthanol (la série
IEC 630251) est au stade de I'élaboration.

1 La série IEC 63025 est a I'étude. Stade au moment de la publication: I'lEC ACD 63025-1:2019 et
I''EC ACD 63025-2:2019.
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5.4 Propriétés liées aux performances a long terme
5.4.1 Stabilité a I'oxydation

Les performances de stabilité a I'oxydation doivent étre évaluées conformément a
I'lEC 61125. La résistance a I'oxydation est évaluée en fonction de la quantité de boues, de
I'acidité totale et du facteur de dissipation diélectrique (FDD) ou du temps nécessaire pour
développer une quantité donnée d'acidité volatile (période d'induction). De plus, pour les
esters modifiés ou mélangés, la variation de la viscosité au cours de I'essai de stabilité a
I'oxydation doit étre mesurée.

Pour les liquides destinés a étre utilisés dans des systémes scellés, I'lEC 61125 doit étre
utilisée avec une durée d'essai de 48 h et les limites de performances minimales exigées sont
fondées sur celles de I'lEC 62770. La quantité de boues doit étre déclarée, sur demande.

Pour les| liquides destinés a étre utilisés dans des systémes respirants en cénfact avec
I'atmosphére ou autres applications, I'EC 61125 doit étre utilisée avec une durée dfessai de
164 h ef les limites de performances minimales exigées sont fondées' sur delles de
I''EC 610R9. Le FDD et la variation de la viscosité doivent étre déclarés, sur demand¢.

NOTE L'epsai de stabilité a I'oxydation selon I'lEC 61125 a 500 h est facultatif. Le.présent documenft ne définit
aucune lim|te de performance.

5.4.2 empérature d'utilisation

L'IEC 60076-14 donne des recommandations relatives atx températures maximales
admissibles pour [l'utilisation des liquides a base d'esters., Celles-ci sont fondées sur les
esters ndturels et les esters synthétiques, typiquement d€ classe K, conformes a I'lEC 62770
et a I''EQ 61099 respectivement. Bien que les températures d'utilisation des esters|modifiés
ou mélanlgés soient présumeées étre supérieures a celles des huiles minérales, en raison de la
nature de ces liquides a base d'esters, les recommandations de I'lEC 60076-14 relaftives aux
températhres applicables peuvent ne pas étre~appropriées pour les liquides relevant du
domaine [d'application du présent document. Une évaluation individuelle des performpnces du
liquide doit étre effectuée pour établir les limites acceptables de la température d'utiljsation. Il
n'existe jctuellement aucune méthode -d'essai IEC normalisée pour cette évaldiation. A
minima, yine intercomparaison des perférmances du liquide, a des températures choisies, doit
étre faitd par rapport a celles des ‘@sters naturels ou des esters synthétiques conformes a
I""EC 627]70 ou a I'lEC 61099 respectivement.

5.4.3 ompatibilité des matériaux

La comphptibilité du liquideydiélectrique avec les matériaux avec lesquels il peut entrer en
contact doit étre déterminée dans les conditions d'utilisation normales de |'applicatipn. Cette
compatibjlité se rapporte a la liste des matériaux, a la plage de températures d'utilidation, en
fonction dles systémes respirants en contact avec I'atmosphére ou scellés, etc.

Il n'existg¢ pas-actuellement de méthode d'essai ISO ou IEC pour évaluer la compatipilité des
matériaux. Al\existe cependant des références normatives relatives a la compatibilité des
matériaux,\télles que I'ASTM D471, I'ASTM D4289 et I'ASTM D3455. Elles peuyent étre
utilisées comme guides pour définir les procédures d'essai de compatibilité.

NOTE Voir aussi I'Annexe A.
5.4.4 Stray gassing

Des gaz tels que I'hydrogéne, I'éthane et les oxydes de carbone peuvent étre générés par des
liguides a base d'esters dans des conditions d'utilisation normales en I'absence de défaut
thermique ou électrique. Ces gaz sont appelés "gaz parasites" (en anglais "stray gases"). Les
caractéristiques des stray gassing des liquides doivent étre déterminées, sur demande,
conformément a I'ASTM D7150.

NOTE Une nouvelle méthode d'essai en cours d'élaboration est destinée a étre incluse dans la prochaine édition
de I'EC 60296, en cours d'élaboration.

5.4.5 Tendance au gassing

Par définition, la tendance au gassing est la capacité du liquide a absorber ou émettre des
gaz (de I'nydrogéne seulement) sous décharges électriques partielles ou en couronne. Elle
doit étre mesurée par la méthode A de I'lEC 60628.
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