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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

MESURE DU,DEGRE DE POLYMERISATION MOYEN VISCOSIMETRIQUE
DES MATERIAUX ISOLANTS CELLULOSIQUES NEUFS ET VIEILLIS
A USAGE ELECTRIQUE

AVANT-PROPOS

1) La Commission Electrotechnique Internationale (CEIl) est une organisation mondiale de normalisation
composée de l'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de la CEIl). La CEIl a
pour objet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans les
domaines de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEIl — entre autres activités — publie des Normes
internationales, des Spécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications accessibles au
public (PAS) et des Guides (ci-aprés dénommés "Publication(s) de la CEI"). Leur élaboration est confiée a des
comités d'études, aux travaux desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut participer. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec la CEl, participent
également aux travaux. La CEI collabore étroitement avec I'Organisation Internationale de Normalisation (ISO),
selon des conditions fixées par accord entre les deux organisations.

2) Les décisions ou accords officiels de la CEl concernant les questions techniques représentent, dans la mesure
du possible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné que les Comités nationaux de la CEl
intéressés sont représentés dans chaque comité d’études.

3) Les Publications de la CEIl se présentent sous la forme de recommandations internationales et sont agréées
comme telles par les Comités nationaux de la CEIl. Tous les efforts raisonnables sont entrepris afin que la CEI
s'assure de I'exactitude du contenu technique de ses publications; la CEl ne peut pas étre tenue responsable
de I'éventuelle mauvaise utilisation ou interprétation qui en est faite par un quelconque utilisateur final.

4) Dans le but d'encourager I'uniformité internationale, les Comités nationaux de la CEIl s'engagent, dans toute la
mesure possible, a appliquer de fagon transparente les Publications de la CEl dans leurs publications
nationales et régionales. Toutes divergences entre toutes Publications de la CEl et toutes publications
nationales ou régionales correspondantes doivent étre indiquées en termes clairs dans ces derniéres.

5) La CEl n’a prévu aucune procédure de marquage valant indication d’approbation et n'engage pas sa
responsabilité pour les équipements déclarés conformes a une de ses Publications.

6) Tous les utilisateurs doivent s'assurer qu'ils sont en possession de la derniére édition de cette publication.

7) Aucune responsabilité ne doit étre imputée a la CEIl, a ses administrateurs, employés, auxiliaires ou
mandataires, y compris ses experts particuliers et les membres de ses comités d'études et des Comités
nationaux de la CEIl, pour tout préjudice causé en cas de dommages corporels et matériels, ou de tout autre
dommage de quelque nature que ce soit, directe ou indirecte, ou pour supporter les colts (y compris les frais
de justice) et les dépenses découlant de la publication ou de I'utilisation de cette Publication de la CEIl ou de
toute autre Publication de la CEI, ou au crédit qui lui est accordé.

8) L'attention est attirée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de publications
référencées est obligatoire pour une application correcte de la présente publication.

9) L’attention est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de la CEIl peuvent faire
I'objet de droits de propriété intellectuelle ou de droits analogues. La CEIl ne saurait étre tenue pour
responsable de ne pas avoir identifié de tels droits de propriété et de ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale CEIl 60450 a été établie par le sous-comité 15E: Méthodes d’essai,
du comité d'études 15 de la CEIl: Matériaux isolants.

Cette deuxieme édition annule et remplace la premiére édition, publiée en 1974, et constitue
une révision technique. L’expérience a mis en évidence le besoin d’améliorer la description
de la méthode expérimentale. La procédure ainsi revue permet de surmonter les limitations
de la premiére édition.

Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
15E/229/FDIS 15E/235/RVD

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

MEASUREMENT OF THE AVERAGE VISCOMETRIC DEGREE OF
POLYMERIZATION OF NEW AND AGED CELLULOSIC ELECTRICALLY
INSULATING MATERIALS

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
international co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields. To
this end and in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications,
Technical Reports, Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEC
Publication(s)”). Their preparation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested
in the subject dealt with may participate in this preparatory work. International, governmental and non-
governmental organizations liaising with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely
with the International Organization for Standardization (ISO) in accordance with conditions determined by
agreement between the two organizations.

2) The formal decisions or agreements of IEC on technical matters express, as nearly as possible, an international
consensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representation from all
interested IEC National Committees.

3) IEC Publications have the form of recommendations for international use and are accepted by IEC National
Committees in that sense. While all reasonable efforts are made to ensure that the technical content of IEC
Publications is accurate, IEC cannot be held responsible for the way in which they are used or for any
misinterpretation by any end user.

4) In order to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Publications
transparently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any divergence
between any IEC Publication and the corresponding national or regional publication shall be clearly indicated in
the latter.

5) IEC provides no marking procedure to indicate its approval and cannot be rendered responsible for any
equipment declared to be in conformity with an IEC Publication.

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

7) No liability shall attach to IEC or its directors, employees, servants or agents including individual experts and
members of its technical committees and IEC National Committees for any personal injury, property damage or
other damage of any nature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal fees) and
expenses arising out of the publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any other IEC
Publications.

8) Attention is drawn to the Normative references cited in this publication. Use of the referenced publications is
indispensable for the correct application of this publication.

9) Attention is drawn to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subject of
patent rights. IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

International Standard IEC 60450 has been prepared by subcommittee 15E: Methods of test,
of IEC technical committee 15: Insulating materials.

This second edition cancels and replaces the first edition, published in 1974, and constitutes
a technical revision. Experience has indicated the need for improved description of the
experimental method. It describes a revised procedure that overcomes the limitations of the
first edition.

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

FDIS Report on voting
15E/229/FDIS 15E/235/RVD

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the report on
voting indicated in the above table.
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Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/CEI, Partie 2.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant 2008.
A cette date, la publication sera

* reconduite;

* supprimée;

* remplacée par une édition révisée, ou
*+ amendée.
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This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 3.

The committee has decided that this publication remains valid until 2008. At this date, in
accordance with the committee’s decision, the publication will be

* reconfirmed;

+ withdrawn;

+ replaced by a revised edition, or
+ amended.
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INTRODUCTION

L’expérience a mis en évidence le besoin d’améliorer la description de la méthode
expérimentale destinée a obtenir la détermination reproductible du degré de polymérisation
moyen viscosimétrique des matériaux isolants cellulosiques neufs et vieillis a usage
électrique.

Les erreurs principales prennent naissance lors de la dégradation par oxydation qui se produit
pendant le traitement et I’écoulement. Les autres facteurs importants concernent la nécessité
de s’assurer que tout le matériau a été dissous et utilisé ainsi que les effets de la vitesse de
I’écoulement.
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INTRODUCTION

Experience has indicated the need for an improved description of the experimental method for
the reproducible determination of the average viscometric degree of polymerization of new
and aged cellulosic electrically insulating material.

The major error appears to arise from oxidative degradation occurring during processing and
effluxing. Other significant factors include the need to ensure that all of the material is
dissolved and used, as well as the effect of the speed of effluxing.
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MESURE DU’DEGRE DE POLYMERISATION MOYEN VISCOSIMETRIQUE
DES MATERIAUX ISOLANTS CELLULOSIQUES NEUFS ET VIEILLIS
A USAGE ELECTRIQUE

1 Domaine d’application

La présente Norme internationale a pour objet de décrire une méthode normalisée pour

déterminer le degré de polymérisation moyen viscosimétrique ( DP,) des matériaux isolants

cellulosiques neufs et vieillis, a usage électrique. Elle peut s’appliquer a tous les matériaux
isolants cellulosiques comme ceux utilisés dans la fabrication des transformateurs, des cables
et des condensateurs. Les méthodes décrites peuvent également étre utilisées pour
déterminer la viscosité intrinséque des solutions de papiers kraft modifiés chimiquement,
pourvu que ceux-ci se dissolvent totalement dans le solvant choisi.

Il convient de prendre des précautions si la méthode s’applique a des papiers kraft chargés.

NOTE Dans un échantillon de matériau, toutes les molécules de cellulose n’ont pas le méme degré de
polymérisation de sorte que la valeur moyenne mesurée par les méthodes viscosimétriques n’est pas
nécessairement la méme que celle obtenue, par exemple, par les méthodes par osmose ou par ultra-centrifugation.

2 Références normatives

Les documents de référence suivants sont indispensables pour I'application du présent
document. Pour les références datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les références
non datées, la derniére édition du document de référence s'applique (y compris les éventuels
amendements).

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

ISO 287, Papier et carton — Détermination de 'humidité — Méthode par séchage a étuve

ISO 3105, Viscosimetres a capillaires en verre pour viscosité cinématique — Spécifications et
instructions

3 Termes, définitions et symboles

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

3.1 Termes et définitions

3.1.1
degré de polymérisation d’une molécule de cellulose élémentaire
nombre de monoméres d’anhydride de glucose 3, CgH7O5, dans une molécule de cellulose

NOTE La Figure 1 décrit la structure chimique de la cellulose.

CH,OH oH CH,OH
o} o}
HO HO 0
HO © HO OH

OH CH,OH OH

IEC 424/04

Figure 1 — Structure chimique d’une molécule de cellulose
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MEASUREMENT OF THE AVERAGE VISCOMETRIC DEGREE OF
POLYMERIZATION OF NEW AND AGED CELLULOSIC ELECTRICALLY
INSULATING MATERIALS

1 Scope

This International standard describes a standardized method for the determination of the

average viscometric degree of polymerization ( DP,) of new and aged cellulosic electrically

insulating materials. It may be applied to all cellulosic insulating materials such as those used
in transformer, cable or capacitor manufacturing.

The methods described can also be used for the determination of the intrinsic viscosity of
solutions of chemically modified kraft papers, provided that these dissolve completely in the
selected solvent.

Caution should be taken if the method is applied to loaded kraft papers.

NOTE Within a sample of material, all the cellulose molecules do not have the same degree of polymerization so
that the mean value measured by viscometric methods is not necessarily the same as that which may be obtained
by, for instance, osmotic or ultra centrifuging methods.

2 Normative references

The following referenced documents are indispensable for the application of this document.
For dated references, only the edition cited applies. For undated references, the latest edition
of the referenced document (including any amendments) applies.

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

ISO 287, Paper and board — Determination of moisture content — Oven-drying method

ISO 3105, Glass capillary kinematic viscometers — Specifications and operating instructions

3 Terms, definitions and symbols
For the purposes of this document, the following terms, definitions and symbols apply.

3.1 Terms and definitions

3.1.1
degree of polymerization of a cellulose molecule
number of anhydrous-B-glucose monomers, CgH,(O5, in the cellulose molecule

NOTE Figure 1 shows the chemical structure of cellulose.

GH,OH CH,OH
HO © HO i 0 S
HO © o HO OH
OH CH,OH OH
| | n=2
IEC 424/04
Figure 1 — Chemical structure of cellulose Documents
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3.1.2

Cuen

solution aqueuse d'hydroxyde cupri-éthyléne-diamine Cu(H,NCH,CH,NH,),(OH), [CAS
14552-35-3]1 a 1 mol/l

NOTE Dans certains pays l'abréviation CED est utilisée pour I'expression d'hydroxyde cupri-éthylene-diamine

3.3.
3.1.3
papier

matériau isolant cellulosique a usage électrique tel que le papier, le papier comprimé, le
carton comprimé et les matériaux composés de ceux-ci

NOTE Dans le présent document, un tel matériau est nommé « papier ».
3.2 Symboles

Le Tableau 1 liste les symboles utilisés dans la présente norme.

Tableau 1 — Symboles

Symbole Définition
a Constante de Mark Houwink du monomeére de cellulose
Ccu Molarité du cuivre dans une solution de Cuen
Cen Molarité de I’éthylene-diamine dans une solution de Cuen
Cy, Cq et Cy Constantes pour tubes de viscosimeétres 0, 1 et 2, respectivement
c Concentration de la solution
EV Degré de polymérisation moyen viscosimétrique
v Viscosité cinématique de la solution
Vo Viscosité cinématique du solvant

Constante caractéristique de Mark Houwink du systéme polymére/solvant

k Constante dans la formule de Martin
mp Masse du papier sec
mry Masse du papier imbibé dans le récipient taré
My,0 Masse d’eau ajoutée
Pu.o Densité de I'eau
VH,0 Volume d’eau ajoutée
Veu Volume de Cuen ajouté
v Viscosité intrinseque
vy Viscosité spécifique
tia tB Durée de I'écoulement pour les essais A et B effectués sur I’échantillon n® 1
toa top Durée de I'écoulement pour les essais A et B effectués sur I'échantillon n°® 2
toa tom Durée de I'écoulement pour les essai A et B effectués sur le solvant pur
to Durée de I’écoulement pour solvant Cuen dilué (50 % Cuen et 50 % eau)
tg Durée de I'écoulement pour échantillon de Cuen dilué
1 Chemical Abstracts Service (CAS) registry numbers ®. Documents
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3.1.2
Cuen

- 13—

1 mol/l aqueous solution of bis(ethylenediamine)copper(ll) hydroxide
Cu(H,NCH,CH,NH,),(OH),. [CAS 14552-35-3]1

NOTE In some countries the abbreviation CED is used for bis(ethylenediamine)copper(ll) hydroxide.

3.1.3
paper

cellulosic electrically insulating material, such as paper, presspaper,

components made thereof

NOTE In the present document such paper is termed “paper”.

3.2 Symbols

Symbols used in this

standard are shown in Table 1.

Table 1 — Symbols

pressboard and

Symbol

Definition

a

Mark Houwink constant of the cellulose monomer

Ccu

Molarity of copper in Cuen solution

CEn

Molarity of ethylenediamine in Cuen solution

Co, C1 and C2

Constants for viscometer tubes 0, 1 and 2 respectively

c

Concentration of solution

DPy,

Average viscometric degree of polymerization

Kinematic viscosity of solution

Vo

Kinematic viscosity of solvent

Mark Houwink characteristic constant of the polymer/solvent system

Constant in Martin's formula

Mass of dry paper

Mass of swollen paper in tared vessel

Mass of added water

Density of water

Volume of added water

Volume of added Cuen

Intrinsic viscosity

Specific viscosity

Efflux time for tests A and B on dissolved specimen 1

Efflux time for tests A and B on dissolved specimen 2

Efflux time for tests A and B on pure solvent

Efflux time for diluted Cuen solvent (50 % Cuen and 50 % water)

Efflux time for Cuen dissolved specimen

1 Chemical Abstracts Service (CAS) Registry numbers®
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