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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION  

____________ 

 
INSULATING  LIQUIDS – TEST METHODS FOR  

THE DETERMINATION OF INTERFACIAL TENSION  OF INSULATING  
LIQUIDS – DETERMINATION WITH  THE RING  METHOD 

 
FOREWORD 

1 )  The  I n ternati onal  E lectrotechn i cal  Comm iss ion  ( I EC)  i s  a  worl dwide  organ i zati on  for  s tandard i zati on  compri s i ng  
al l  nat i onal  e l ectrotechn i cal  comm i ttees  ( I EC  Nati onal  Comm i ttees) .  The  obj ect  of  I EC i s  to  promote  
i n ternati onal  co-operat i on  on  al l  questi ons  concern i ng  s tandard i zat i on  i n  the  e l ectri cal  and  e l ectron i c  f i e l ds .  To  
th i s  end  and  i n  add i t i on  to  other  act i vi t i es ,  I EC publ i shes  I n ternati onal  Standards,  Techn ical  Speci f i cat i ons,  
Techn i cal  Reports ,  Publ i cl y  Avai l abl e  Speci f i cat i ons  (PAS)  and  Gu ides  (hereafter referred  to  as  " I EC  
Publ i cati on (s ) " ) .  Thei r  preparat i on  i s  en trusted  to  techn i cal  comm i ttees;  any I EC  Nati onal  Comm i ttee  i n terested  
i n  the  subject  deal t  wi th  may part i ci pate  i n  th i s  preparatory work.  I n ternati onal ,  g overnmental  and  non -
governmental  o rgan i zat i ons  l i ai s i ng  wi th  the  I EC  al so  part i ci pate  i n  th i s  preparati on .  I EC  col l aborates  cl osel y  
wi th  the  I n ternati onal  Organ i zat i on  for  S tandard i zat i on  ( I SO)  i n  accordance  wi th  cond i t i ons  determ ined  by  
ag reement  between  the  two  organ i zat i ons .  

2)  The  formal  deci s i ons  or  ag reements  of  I EC on  techn i cal  matters  express,  as  nearl y  as  poss ible,  an  i n ternati onal  
consensus  of  opi n i on  on  the  re l evant  subj ects  s i nce  each  techn i cal  comm i ttee  has  represen tat i on  from  al l  
i n terested  I EC  Nati onal  Comm i ttees.   

3 )  I EC  Publ i cat i ons  have  the  form  of  recommendati ons  for  i n ternati onal  u se  and  are  accepted  by I EC  Nati onal  
Comm i ttees  i n  that  sense.  Whi l e  al l  reasonabl e  efforts  are  made  to  ensu re  that  the  techn i cal  con tent  of  I EC  
Publ i cati ons  i s  accurate,  I EC  cannot  be  hel d  responsibl e  for the  way i n  wh i ch  they are  used  or for  any  
m i s i n terpretat i on  by any end  u ser.  

4)  I n  order to  promote  i n ternati onal  un i form i ty,  I EC  Nati onal  Comm i ttees  undertake  to  apply I EC  Publ i cati ons  
transparentl y  to  the  maximum  exten t  poss ibl e  i n  thei r  nat i onal  and  reg ional  publ i cati ons .  Any d i vergence  
between  any I EC  Publ i cat i on  and  the  correspond ing  nat i onal  or  reg i onal  publ i cati on  shal l  be  c l earl y  i nd i cated  i n  
the  l atter.  

5)  I EC  i tsel f  does  not  provi de  any attestat i on  of  con form i ty.  I n dependent  cert i f i cat i on  bod i es  provi de  conform i ty  
assessment  servi ces  and ,  i n  some  areas,  access  to  I EC  marks  of  con form i ty.  I EC  i s  not  respons i ble  for any  
servi ces  carri ed  ou t  by i ndependent  cert i f i cati on  bod i es.  

6)  Al l  u sers  shou ld  ensu re  that  they have  the  l atest  ed i t i on  of  th i s  publ i cati on .  

7)  No  l i abi l i ty  shal l  attach  to  I EC  or  i ts  d i rectors,  employees,  servan ts  o r agen ts  i ncl ud i ng  i nd i vi dual  experts  and  
members  of  i ts  techn i cal  comm i ttees  and  I EC Nati onal  Comm i ttees  for  any personal  i n j u ry,  property damage  or  
other damage  of  any natu re  whatsoever,  whether d i rect  or  i nd i rect,  or  for  costs  ( i ncl ud i ng  l egal  fees)  and  
expenses  ari s i ng  ou t  of  the  publ i cati on ,  u se  of,  o r  re l i ance  upon ,  th i s  I EC  Publ i cati on  or  any other I EC  
Publ i cat i ons .   

8)  Atten ti on  i s  d rawn  to  the  Normati ve  references  ci ted  i n  th i s  publ i cat i on .  Use  of  the  referenced  publ i cat i ons  i s  
i nd i spensable  for  the  correct  appl i cat i on  of  th i s  publ i cat i on .  

9)  Atten ti on  i s  d rawn  to  the  poss ibi l i ty  that  some of  the  e l ements  of  th i s  I EC  Publ i cat i on  may be  the  subj ect  of  
paten t  ri g h ts .  I EC  shal l  not  be  held  responsibl e  for i den ti fyi ng  any or a l l  such  paten t  ri gh ts .  

I n ternational  Standard  I EC  62961  has  been  prepared  by I EC techn ical  comm i ttee  1 0 :  F l u ids  
for e l ectrotechn ical  appl i cati ons .  

The  text  of  th is  s tandard  i s  based  on  the  fo l lowing  documents:  

FDIS  Report  on  voti ng  

1 0/1 062/FDIS  1 0/1 066/RVD  

 
Fu l l  i n formation  on  the  voti ng  for  the  approval  of  th is  I n ternational  Standard  can  be  found  i n  
the  report  on  voti ng  i nd icated  i n  the  above  table.  

Th is  document  has  been  drafted  i n  accordance  wi th  the  I SO/IEC  D i recti ves ,  Part  2.  
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The  comm i ttee  has  decided  that  the  con tents  of  th is  document  wi l l  remain  unchanged  un ti l  the  
stabi l i ty date  ind icated  on  the  I EC webs i te  under "h ttp: //webstore. i ec. ch "  i n  the  data related  to  
the  speci f ic  document.  At  th is  date,  the  documen t wi l l  be   

•  reconfi rmed,  

•  wi thdrawn ,  

•  replaced  by a revised  ed i ti on ,  or  

•  amended.  

 

IMPORTANT – The  'colour inside'  l ogo  on  the cover page  of  th is  publ ication  i nd icates  
that  i t  contains  colours which  are  considered  to  be  usefu l  for the correct  
understand ing  of  i ts  contents.  Users  shou ld  therefore print  th is  document  using  a  
colour printer.  
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INTRODUCTION  

I n terfacial  tens ion  ( IFT)  of  i nsu lati ng  l i qu id  against  water has  been  used  for a  l ong  t ime  as  a 
cri teri on  for  age ing  evaluation .  Stat ist i cal  values  that  are  used  as  ori en tation  values  and  for  
the i r  i n terpretati on  have  been  publ ished  i n  I EC  60422  [1 ]  1 .  

The  i n terfacial  tens ion  o f  i nsu lati ng  l i qu i ds  changes  wi th  t ime  depend ing  on  the  type  and  
nature  of  the  ageing  products.  Th is  process  i s  more  pronounced  wi th  aged  than  wi th  new 
i nsu lati ng  l i qu i ds.  I t  i s  wel l  known  that  the  i n terfacial  tens ion  of  i nsu lat i ng  l i qu ids  depends  on  
the  i n terfacial  concentrati on  of  the  su rface  acti ve  amph iph i l i c  aged  products  at  the  t ime  of  
measuring  (dynam ic  in terfacial  tens ion) ,  see  Fi gure  1 .  The  adsorpti on  procedures,  and  thus  
the  attai n i ng  of  a  state  of  equ i l ibri um ,  can  take  several  m inu tes  or  even  hours.  W i th  the  
so-cal led  static  measuri ng  methods  – e. g .  the  Du  Noüy r i ng  [2]– measurements  are  repeated  
on  the  same sample  surface  un ti l  no  fu rther change  occurs.  

  

a)  Typical  development  of  i n terfacial  tension  
values of  a  new i nh ibi ted  m ineral  i nsu lating  l i qu id  

b)  Typical  development  of  i n terfacial  tension  
values of  a  service aged  m ineral  i nsu lating  l i qu id  

Figure 1  – Typical  development  of  in terfacial  tension  values  
of  new and  service aged  m ineral  i nsu lating  l i qu ids  

____________ 

1  Numbers  i n  square  brackets  refer to  the  B i bl i og raphy.  
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Figure 2  – Typical  development  of  in terfacial  tension  values  
of  a  new and  a  service  aged  ester  insu lating  l i qu id  

The in terfacial  tens ion  of  i nsu lati ng  l i qu ids  measured  by the  existi ng  method  ASTM  D971  [3] ,  
working  i n  non-equ i l i bri um  modus,  provides  on l y a s i ng le  value  wi th in  qu i te  a short  t ime  (60  s)  
and  hence  m igh t  be  qu i te  d i fferent  from  the  s tati c  i n terfacial  value,  particu larl y i n  the  case  of  
aged  i nsu lating  l i qu ids .  I n  add i t ion ,  the  error of  the  t ime  measurement  m igh t  become a more  
important  aspect  than  the  performance  of  the  measurement  i tse l f .  These  weaknesses  of  
ASTM  D971  cou ld  be  general l y compensated  by replacing  i t  wi th  EN  1 421 0  [4] .  However,  for  
the  practical  work i n  the  l aboratory,  the  requ i rement  of  repeati ng  tests  un ti l  "s tat ic"  cond i ti ons  
are  obtained  can  i ncrease  the  test  t ime  dramatical l y.  

The  scope  of  th is  document  i s  to  f i nd  a  comprom ise  between  the  l ess  accurate  bu t  fast  
ASTM  D971  method  and  the  precise,  bu t  t ime  consum ing  EN  1 421 0  procedure.  Experience  of  
the  round  robin  tests  shows  c learl y that  the  s lope  of  the  t ime-dependen t  i n terfacial  tension  
cu rve  decreases  s i gn i f ican tl y over a period  of  1 80  s  i n  the  case  of  both  m ineral  i nsu lat ing  
l i qu i ds  (Fi gure  1  a) ,  Fi gure  1  b) )  and  i nsu lat ing  syn thetic  and  natural  esters  (Fi gure  2) .  A  
measurement  i s  carried  ou t  after  a  surface  age  of  approximate l y 1 80  s  i n  order  to  obtain  a  
value  that  provides  a more  real i s t i c  express ion  of  the  real  i n terfacial  tens ion ,  and  that  i s  l ess  
sensi t i ve  to  the  t im ing  of  the  measuremen t taken ,  and  does  not  overl y i ncrease  the  test  t ime.  

The  proposed  surface  age  of  1 80  s  al l ows  the  d ist i ncti on  between  d i fferen tl y aged  ester 
l i qu i ds,  wh ich  i s  not  poss ible  wi th  ASTM  D971 .  

The  drop vo lume method  for the  determ inati on  of  i n terfacial  tens ion  can  del i ver  s im i lar resu l ts  
as  the  r i ng  method  i f  adapted  concern ing  the  surface  age.  Th is  method  i s  described  i n  
Annex A.  

Experience  and  resu l ts  o f  round  robin  tests  have  shown  that  the  deviat i on  of  tests  repeated  
after 1 0  m in  i s  l ess  than  1  mN/m  per m in .  Such  tests  can  be  necessary i n  case  of  fu rther  
comparati ve  investi gati ons  of  aged  m ineral  and  ester i nsu lat i ng  l i qu i ds,  and  are  described  in  
Annex B.  
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INSULATING  LIQUIDS – TEST METHODS FOR  
THE DETERMINATION OF INTERFACIAL TENSION  OF INSULATING  

LIQUIDS – DETERMINATION WITH  THE RING  METHOD 
 
 
 

1  Scope 

This  document  establ i shes  the  measurement  of  the  i n terfacial  tens ion  between  i nsu lat i ng  
l i qu id  and  water by means  of  the  Du  Noüy ri ng  method  c lose  to  equ i l i bri um  cond i t i ons .  I n  
order  to  obtain  a  value  that  provides  a  real is t ic  expression  of  the  real  i n terfacial  tension ,  a  
measurement  after  a  su rface  age  of  approximatel y 1 80  s  i s  recorded .  

2 Normative references 

The fo l l owing  documents  are  referred  to  i n  the  text  i n  such  a way that  some or  al l  of  the i r  
con ten t  consti tu tes  requ i rements  of  th is  document.  For  dated  references,  on l y the  ed i t i on  
ci ted  appl ies .  For  u ndated  references,  the  l atest  ed i t i on  of  the  referenced  document  ( i nclud ing  
any amendmen ts)  appl i es.  

ISO 862,  Surface active agents – Vocabulary 

ISO 3675,  Crude petroleum and liquid petroleum products – Laboratory determination of 
density – Hydrometer method 

ISO 1 21 85,  Crude petroleum and petroleum products – Determination of density – Oscillating 
U-tube method 

EN  1 4370,  Surface active agents – Determination of surface tension 

3 Terms and  defin i tions  

For the  purposes  of  th i s  document,  the  terms  and  defi n i t i ons  g i ven  i n  I SO 862  and  the  
fo l l owing  appl y.  

ISO and  I EC  main tain  term inolog ical  databases  for use  i n  standard izati on  at  the  fo l l owing  
addresses:  

•  I EC  E lectroped ia:  avai lable  at  h ttp: //www.electroped ia.org / 

•  I SO On l ine  browsing  platform :  avai lable  at  h ttp: //www. iso.org /obp  

3. 1   
in terfacial  tension  
tens ion  at  the  i n terface  between  two  phases  

Note  1  to  en try:  The  S I  un i t  of  i n terfaci al  tens ion  i s  the  Newton  per metre  (N /m ) .  I n  practi ce,  the  submu l t i pl e  
m i l l i newton  per metre  (mN/m )  i s  u sed.  

4 Principle  

The maximum  force,  F,  necessary to  pu l l  or  to  force  a r i ng  of  perimeter  πD  ou t  of  the  i n terface  
between  i nsu lat i ng  l i qu id  and  water  i n  the  d i recti on  of  the  i nsu lat ing  l i qu i d  i s  measured.  The  
i n terfacial  tens ion ,  σ,  i s  obtained  by calcu lat ion ,  where  the  fo l l owing  approximate  equati on  ( 1 )  
serves  as  the  base:  



IEC  62961 :201 8    I EC  201 8  – 9  –  

 f
D

F

π
σ

2

max=  ( 1 )  

where  

σ   i s  the  i n terfacial  tens ion  expressed  as  mN/m ;  

Fmax  i s  the  maximum  force  exerted  on  the  ri ng  when  pu l led  ou t  of  the  l i qu i d ,  i n  mN;  

D   i s  the  mean  d iameter of  the  r ing ,  i n  m ;  

f i s  a  correcti on  factor,  taking  i n to  accoun t  that  the  measured  maximum  force  i ncl udes  
the  add i t i onal  vo lume of  l i qu id  extracted  together wi th  the  ri ng  because  of  the  f i n i te  
d iameter  of  the  wi re  and  of  the  l amel la  overlap  i ns ide  the  ri ng  immediatel y pri or  to  
detachment.  Extrapolati on  formu lae  have  been  reported  by Zu idema and  Waters  [5]  
and  o thers .  

For the  ri ng  d imens ions  val id  for th is  document  and  described  i n  EN  1 4370,  the  fo l lowing  
s impl i f i ed  correcti on  factor (2)  i s  commonl y used  for i n terfacial  tens ion  tests  i n  the  range  from  
4  mN/m  to  50  mN/m :  

 -40,725 + 4,01 4 × 1 0 × + 0,01 2 87f
γ

∆ρ
=  (2)  

where  

f i s  the  correction  factor accord ing  to  Zu idema and  Waters  [5] ;  

γ   i s  the  i n terfacial  tens ion  wi thout  correction  i n  mN/m ;  

ρ∆   i s  the  d i fference  i n  the  dens i t ies  between  water  and  i nsu lat ing  l i qu i d  at  the  measuring  

temperature  i n  g /cm 3 .  Dens i ty shal l  be  measured  in  accordance  wi th  I SO 1 21 85  
(reference  method) ,  bu t  I SO  3675  i s  accepted  as  wel l .  

I n  au tomatic  tensiometers  wi th  a  bu i l t- i n  evaluation  un i t,  software  may perform  the  necessary 
correcti ons  wi thout  a  d i rect  report  of  the  measured  force.  

To  obtain  exact  values  for  su rface  or  i n terfacial  tens ion ,  i t  i s  necessary to  measure  the  
maximum  force  on  pu l l i ng  the  ri ng  ou t  of  the  l i qu i d .  Because  of  the  g reat  r i sk of  detachment  i n  
the  case  of  the  manual  apparatus,  extremel y smooth  man ipu lation  i s  necessary s i nce  the  
value  obtained  immediatel y prior  to  detachment of  the  f i lm  i s  not  i dentical  to  the  maximum  
value.  Au tomatic  tens iometers  can  determ ine  the  maximum  value  e lectron ical l y and  reverse  
the  platform  movement  promptl y prior  to  detachment  of  the  f i lm .  Th is  makes  i t  poss ible  to  
obtain  re l i able,  accurate  t ime-cons isten t  serial  measurements  wi thou t  teari ng  the  f i lm .  

5 Apparatus  

5.1  Tensiometer 

The tens iometer  shal l  be  des igned  for a  r i ng  and  shal l  cons ist  main l y of  two  parts :  

•  support  for  the  sample  vessel  i n  the  form  of  a  smal l  hori zontal  p latform  wh ich  can  be  
moved  up and  down ;  

•  apparatus  for  measuring  the  force  exerted  on  the  r i ng ;  the  uncertai n ty of  measurement  
shal l  not  exceed  ±  1 0 -6  N,  wh ich  corresponds  to  a  maximum  error of  ±  0 , 1  mg  weight  
measurement.  

I nstead  of  a  tors ion  balance  as  s tated  i n  ASTM  D971 ,  a  l ever  balance  or  an  e lectron ic  
balance  ( laboratory,  analyti cal  or  m icrobalance)  can  be  used .  To  obtain  h i gher eff i ci ency and  
reproducibi l i ty,  i t  i s  recommended  to  use  an  au tomatic  tens iometer  i ncorporati ng  a  balance,  
motor dri ven  p latform  and  evaluati on  un i t.  
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5.2  Ring  

The  ri ng  shal l  cons ist  of  a  p lati num /i ri d i um  wi re  wi th  a th ickness  not  g reater  than  0, 4  mm  and  
a  mean  c i rcum ference  of  60  mm  (for  example:  i nner  d iameter  1 8 ,7  mm ,  ou ter  d iameter 
1 9 , 5  mm ) .  I t  shal l  be  suspended  hori zon tal l y and  connected  to  the  tens iometer.  

The  d imensions  of  the  ri ng  made of  p lati num - i rid i um  al loy are  speci fi ed  i n  EN  1 4370  
(Fi gure  3 ) .  

 

Figure 3  – Dimensions  of  p lat inum-i rid ium  al loy ring  in  mm  

5.3  Measuring  vessel  

Cyl i ndrical  g lass  vessel  wi th  a m in imum  d iameter  of  60  mm .  

NOTE  I f  a  vessel  wi th  a  d iameter of  l ess  than  60  mm  is  used ,  wal l  e ffects  can  cause  an  error i n  the  i n terfacial  
tens ion  measurement  resu l t .  

6 Preparation  of  apparatus  

6.1  Cleaning  of  the measuring  vessel  

The vessels  shal l  be  ded icated  to  I FT measurement  on l y.  R i ns ing  wi th  so lvents  wi th  
i ncreas ing  po lari ty (such  as  heptane,  acetone  and/or 2-propanol ,  i n  th is  order)  fo l l owed  by a  
f i nal  r i nse  wi th  hot  tap  water  and  afterwards  wi th  de ion i zed  water  or  b i -d ist i l l ed  water has  
been  found  su i table.  

EXAMPLE  An  example  of  a  s tep-by-step  c l ean i ng  procedu re  i s  as  fo l l ows:  

•  r i nse  th ree  t imes  wi th  n -heptane  (on l y  i f  the  vessel  i s  be i ng  used  after previous  tests  wi th  i nsu lati ng  l i qu i d ) ,  
then  afterwards  wi th  2-propanol  (al so  i n  the  case  of  unused  beakers  and  after water test i ng ) .  Ri nse  wi th  hot  
tap  water and  afterwards  thorough l y  wi th  de ion i zed  water/bi -d i st i l l ed  water – see  requ i remen ts  for  water i n  6 . 3 .  

IEC  

≤0, 4  

Pt/l r  1 0  

ø1 9, 5  
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•  a  l aboratory d i shwasher wi th  i n teg rated  deion i zed  water wi th  the  requ i red  qual i ty  may be  used  i f  th i s  provides  
the  requ i red  c l ean l i ness .  Ensu re  that  al l  wash i ng  agents  are  removed  completel y  before  d ryi ng .  

6.2  Cleaning  of  the ring  

The ri ng  shal l  be  c leaned  wi th  a  su i table  so lvent  and  then  by f lame clean ing .  

A typical  c lean ing  procedure  i s  as  fo l l ows:  

– ri nse  th ree  t imes  wi th  n -heptane,  and  afterwards  wi th  de ion i zed  water;  

– heat  i n  the  oxid i zi ng  f l ame for  approximatel y 5  s  i n  an  ethanol  or  natu ral  gas  burner  to  red  
heat.  

To  preven t  mechan ical  stress  on  the  ri ng ,  twi st  i t  du ring  th is  procedure.  

6.3  Water  used  for  the test  

Bi -d is ti l l ed  or  de ion i zed  water  from  a g lass  bott l e  wi th  a surface  tens ion  of  >  70  mN/m  at  
maximum  25  °C  (perm issible  range  1 8  °C  to  25  °C)  and  wi th  a known  low conducti vi ty 
( typical l y <  0 , 1  µS/cm) .  I t  i s  crucial  that  the  water used  not  be  from  the  tap  and  that  i t  be  free  
from  any i ons,  s i nce  they may l ead  to  a s i gn i f ican t  decrease  of  the  measured  i n terfacial  
tens ion .  HPLC-g rade  water may be  used ,  i f  su i table.  

NOTE  For pu re  water,  the  fo l l owi ng  re lat i onsh i p  (Equati on  3 )  between  su rface  tens i on  of  water and  temperatu re  
exi sts :  

 0,1 5
T

∆
=

∆

σ
−   (3)  

where  

∆σ   i s  the  d i fference  between  the  su rface  tens ion  values  i n  mN/m  measured  at  two  d i fferen t  temperatu res;  

∆T  i s  the  d i fference  between  the  two  temperatu res  i n  °C.  

7 Procedure 

7.1  General  

The measuremen t shal l  be  done  i n  the  temperature  range  between  1 8  °C  and  25  °C.  The  
water  and  i nsu lating  l i qu i d  shal l  be  at  the  same temperature.  The  dens i ty of  the  i nsu lat i ng  
l i qu i d  shal l  be  determ ined  at  the  temperature  of  measurement  or  can  be  calcu lated  from  a  
l i near  extrapolat ion  of  dens i ty from  measurement  at  a  s tandard  temperature  (e. g .  20  °C)  to  
the  temperature  used  for the  I FT measurement.  Round  robin  test  resu l ts  have  shown  that  
variat ions  wi th in  th is  temperatu re  range  do  not  practical l y i n f luence  the  test  resu l ts.  

The  correcti on  accord ing  to  Zu idema and  Waters  [5]  shal l  be  used .  

The  correction  of  Zu idema and  Waters  [5]  i s  the  preferred  correcti on ,  s i nce  i t  i s  the  most  
wide l y used  i n  exist i ng  standards  (ASTM  D971 ,  EN  1 421 0,  EN  1 4370) .  Further correcti ons  
known  are  those  of  Harkins  and  J ordan  [6 ] ,  Fox  and  Chrisman  [7] ,  and  Huh  and  Mason  [8 ] .  I f  
another correcti on  formu la i s  used,  th is  shal l  be  noted  i n  the  test  report.  

7.2  Cal ibration  and  taring  

Cal ibration  shal l  be  performed  accord ing  to  manufactu rer i nstructions.  

Tare  the  force  sensor  to  zero  wi th  the  attached  c leaned  and  dry r i ng .  Ensure  that  there  i s  no  
con tact  wi th  any sample  or vessel  wal l .  
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7.3  Determination  of  the surface tension  of  water used  for  the test  

Start  the  measurement accord ing  to  the  manufacturer i nstructi ons.  

I n troduce  water i n to  a c l ean  vessel  to  a  leve l  of  20  mm  to  30  mm .  S lowly  raise  the  p latform  
and  the  measurement  vessel  un ti l  the  ri ng  i s  immersed  i n  the  water phase.  The  r i ng  shal l  be  
at  l east  3  mm  be low the  water surface  and  centred  i n  the  vessel .  Ensure  that  the  ri ng  i s  
properl y wetted  and  not  repel led  from  the  water su rface.  

Depend ing  on  the  test  temperature,  a  value  of  70  mN/m  to  73  mN/m  shal l  be  obtained .  I f  
l ower  values  are  found,  repeat  c lean ing  of  the  sample  vessel  and  the  r i ng .  Check the  source  
of  the  sample  water  i n  respect  to  su rface  acti ve  con tam inan ts.  I n  exceptional  cases,  search  
for a  fresh  sample  of  water from  another source  (see  also  6 . 3) .  

I f  the  water qual i ty (accord ing  to  6 . 3)  and  the  c l ean l i ness  of  vessels  (accord ing  to  6 . 1 )  and  the  
ri ng  (accord ing  to  6 . 2)  are  val idated  i n  the  test ing  laboratory by an  establ i shed  and  
reproducible  procedure,  i t  i s  not  necessary to  carry ou t  the  determ ination  of  the  su rface  
tens ion  of  water  (accord ing  to  7. 3)  pri or to  each  sample,  bu t  once  in  a  dai l y success ive  series  
of  tests .  

7.4  Determination  of  i n terfacial  tension  between  water  and  insu lating  l iqu id  

I n troduce  water i n to  a  c l ean  vessel  to  a  l evel  of  20  mm  to  30  mm .  S lowl y  raise  the  platform  
and  the  measurement  vessel  un ti l  the  r ing  i s  immersed  in  the  aqueous  phase.  The  ri ng  shal l  
be  at  l east  3  mm  be low the  water  su rface  and  cen tred  i n  the  vessel .  

•  Then  overlay the  water wi th  a  1 5  mm  to  20  mm  layer of  i nsu lat i ng  l i qu id  us ing  a  p i pette  or  
a  c l ean  narrow beaker wi th  spout  ( i f  p lastic  s i ng le  use  syringes  are  used  i t  shal l  be  veri f ied  
that  the  material  does  not  i n teract  wi th  the  l i qu id ) .  No  bubbles  shal l  be  presen t.  Complete  
th is  process  wi th in  30  s .  

•  Beg in  the  t ime  counting .  

•  Measurement  shal l  be  completed  wi th in  1 80  s  ±  30  s .  

•  The  measurement  value  shal l  be  taken  at  the  t ime  closest  to  1 80  s  ( th i s  t ime  shal l  not  
d i ffer from  1 80  s  by more  than  30  s) .  

•  Ascertain  whether the  obtained  value  i s  to  be  corrected  or  i f  the  correction  factor has  
al ready been  implemen ted  i n  the  software.  

NOTE  1  Some i nstruments  can  au tomati ze  the  procedu res  above.  

NOTE  2  A  seri es  of  several  consecu ti ve  measurements  on  the  same  sample  i n terface  (d i fferent  su rface  age)  
wi th i n  the  g i ven  t ime  frame  can  be  made.  

8 Test  report  

The test  report  shal l  i ncl ude  at  l east  the  fo l l owing  i n formation :  

•  a  reference  to  th is  document and  to  the  method  used ;  

•  i denti f ication  of  test  specimen;  

•  the  date  and  place  where  the  determ ination  has  been  carri ed  ou t;  

•  the  type  of  correcti on  formu la,  i f  o ther  than  that  of  Zu idema and  Waters  [5] ,  as  wel l  as  
fu rther  s ign i f i can t  deviat i ons  from  the  described  procedure;  

•  the  value  of  the  measured  i n terfacial  tens ion  at  approximatel y 1 80  s  accord ing  to  7. 4;  

•  r i ng  speed  i n  mm/s  (optional ) .  



IEC 62961 :201 8    I EC  201 8  – 1 3  –  

9 Precision  

9.1  Repeatabi l i ty  

The  fo l l owing  resu l ts  for  repeatabi l i ty (r)  as  a  percen tage  (Table  1 )  were  establ ished  i n  a  
round  robin  test  wi th i n  29  l aboratori es  at  a  95  % confidence  in terval :  

Table  1  – Repeatabi l i ty (r)  as  a  % for  the measurement  of  in terfacial  tension  at  
approximately 1 80  s  wi th  both  manual  and  motor driven  instruments  

New m ineral  i nsu lati ng  
l i qu i d  

5  

Aged  m ineral  i nsu l ati ng  
l i qu i d  5  

New ester l i qu i d  5  

Aged  ester l i qu i d  1 0  

 

NOTE  The  repeatabi l i ty  for aged  m ineral  i nsu lat i ng  l i qu i d  i s  val i d  for  absol u te  val ues  h i g her than  20  mN/m .  

Dupl icate  determ inati ons  carried  ou t  by one  operator  shal l  be  cons idered  suspect  at  the  95  %  
conf idence  level  i f  they d i ffer  by more  than  the  percen tage  reported  i n  Table  1 .  

9.2  Reproducibi l i ty  

The fo l lowing  resu l ts  for  reproducibi l i ty (R)  as  a percentage  (Table  2)  were  establ ished  i n  a  
round  robin  test  wi th i n  29  l aboratori es  at  a  95  % conf idence  i n terval :  

Table  2  – Reproducibi l i ty (R)  as  a  % for the  measurement  of  in terfacial  tension  at  
approximately 1 80  s  wi th  both  manual  and  motor driven  instruments  

New m ineral  i nsu lat i ng  
l i qu i d  1 0  

Aged  m ineral  i nsu l ati ng  
l i qu i d  

1 0  

New ester l i qu i d  20  

Aged  ester l i qu i d  20  

 

Dupl icate  determ inati ons  carried  ou t  by d i fferen t  l aboratories  on  i dentical  test  material  shal l  
be  cons idered  suspect  at  the  95  % confidence  l evel  i f  they d i ffer by more  than  the  percen tage  
reported  i n  Table  2.  
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Annex A 
( in formative)  

 
Determination  of the interfacial  tension  of i nsulation   

l iqu ids by the drop volume method  

A.1  General  

I n  practice  the  use  of  the  recommended  r i ng  method  su ffers  from  some weaknesses:  

•  the  sens i t i ve  measuring  ce l l  (balance)  needs  a vi bration -free  locati on ;  

•  the  method  needs  a  very del icate  Pt/I r  r i ng ,  wh ich  can  be  eas i l y  deformed  and  
con tam inated ;  

•  an  open  f l ame  i s  needed  to  cl ean  the  ring  by "bu rn ing ":  not  al l owed  i n  some laboratori es  
for safety reasons;  

•  repeti t ion  of  the  tests  wi th  the  same sample  i s  not  poss ible.  An  add i t ional  test  requ i res  a  
complete  replacement of  the  i nsu lat ing  l i qu id  and  water and  ri gorous  clean ing  of  the  
vessel  and  ri ng ;  

•  i n  the  case  of  aged  i nsu lat i ng  l i qu i ds,  the  dynam ic  effect,  i . e .  the  ( fast)  decrease  of  I FT  
wi th  i n terface  age,  i s  d i ff i cu l t  to  reproduce  and  depends  on  the  method  and  durati on  of  the  
"overlaying "  process;  

•  the  sample  preparati on  and  hand l i ng  of  the  sample  vessel  requ i res  complex  steps  to  be  
taken ,  that  are  d i ff icu l t  to  au tomate.  

Some l aboratories  have  evaluated  other methods  of  test ing  the  I FT of  i nsu lating  l i qu i ds.  The  
drop  vo lume method  i s  a  part icu larl y reasonable  al ternati ve  to  the  force  (ri ng )  method  as  i t  
overcomes  some of  those  weaknesses.  I n  the  tests  carri ed  ou t  wi th i n  the  round  robin  tests ,  
fast  and  reproducible  resu l ts  at  a  wel l -def ined  i n terface  age  cou ld  be  obtained .  I t  al l ows  
mu l t iple  tests  to  be  carried  ou t  wi th  many fewer samples  and  wi thou t  the  need  for refi l l i ng .  
The  parts  i n  contact  wi th  i nsu lati ng  l i qu id  do  not  need  f l ame clean ing .  Syri nges  and  need les  
are  stable  and  robust.  

I t  shal l ,  however,  be  considered  that  the  resu l t  of  the  drop  vo lume method  i s  more  sens i t i ve  to  
the  exact  determ ination  of  the  densi ty of  the  l i qu id  than  that  of  the  ri ng  method .  

A.2  Principle of  the method  

A.2. 1  Basics  

The  i n terfacial  tens ion  between  insu lating  l i qu i d  and  water  can  be  determ ined  wi th  a  d rop 
vo lume tens iometer.  The  method  uses  drops  (water  or  i nsu lati ng  l i qu i d ,  depend ing  on  the  
i nstrument  confi gurati on )  produced  by means  of  a  vertical l y pos i ti oned  capi l l ary us ing  a  
su i table,  h i gh-precis i on  dos ing  device.  

The  s i ze  of  each  droplet  i ncreases  wi th  speci f ic  vo lume f l ow unt i l  they break off  from  the  
dos ing  capi l l ary.  The  detached  droplets  are  detected  by a  su i table  sensor.  When  the  vo lume 
f low and  the  number of  droplets  are  known,  the  break-off  vo lume for  each  droplet  can  be  
calcu lated.  Th is  measurement of  break-off  vo lume enables  calcu lat ion  of  the  surface  tens ion  
from  the  balance  of  forces  at  the  moment  of  break-off.  I n  the  case  of  i n terfacial  tens ion ,  th e  
need le  i s  d ipped  i n to  the  test  l i qu id  – e i ther  i nsu lat ing  l i qu i d  or  water – depend ing  on  the  
i nstrument  confi gu ration .  The  droplet  wi l l  detach  at  the  moment when  the  buoyancy balances  
the  wetti ng  force  at  the  capi l l ary t ip.  
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A.2.2  Effect  of  adsorption  (surface age)  on  the values obtained  

As  al ready menti oned  i n  the  i n troduction ,  the  i n terfacial  tens ion  between  i nsu lating  l i qu ids  
that  con tain  surface  acti ve  products  due  to  ag i ng  and  water  depends  on  the  i n terfacial  
concentrati on  of  the  su rface  acti ve  component  at  the  moment  of  measuring  (dynam ic  
i n terfacial  tens ion ) .  Because  drop  vo lume  tensiometers  create  fresh  su rfaces  at  a  defi ned  
time  (=  drop  age) ,  there  i s  no  need  to  wai t  for  surface  saturation  (adsorption  equ i l i brium ) ;  
i nstead ,  the  so-cal led  "dynam ic"  surface  tens ion  can  be  measured  reproducibl y wi th  
cons iderabl y shorter su rface  ages.  Therefore,  i n  comparison  wi th  other methods,  i t  i s  
essen tial  that  the  surface  age  associated  wi th  the  measured  i n terfacial  tens ion  (=  drop  break 
time)  be  taken  i n to  accoun t.  Values  for i n terfacial  tens ion  comparable  wi th  those  of  the  r i ng  
method  can  be  obtained  by carefu l l y choosing  an  appropriate  drop  su rface  age  from  the  data  
(e. g .  Table  B. 1 )  or  by extrapolat i ng  a measuremen t cu rve  to  correspond ing  t ime  frames.  

For such  purposes,  i t  i s  advisable  to  determ ine  th is  t ime-dependen t  i n terfacial  tens ion  for  
each  type  of  sample  by creating  droplets  wi th  d i fferen t  surface  ages;  th is  cou ld  be  done  i n  a  
sequence,  preferabl y program-contro l led .  

I n  the  case  of  s l owl y adsorbing  surfactants  and  l ow drop surface  age,  the  dynam ic  values  
can ,  therefore,  be  wel l  above  the  equ i l ibri um  values.  Th is  i s  for  example  the  case  wi th  the  
stalagmometer method,  wh ich  has  found  appl icati on  in  some countries.  

A.3  Apparatus  

A drop  volume tens iometer  for  the  pu rpose  described  above  requ i res  a  temperature-con trol l ed  
cel l ,  a  sensor  to  detect  drops,  and  a  dos ing  device  to  create  droplets  provid i ng  a  constant  
f low rate  wi th  su ffi c ien t  precis ion .  

Laboratory thermostat,  wi th  cool i ng  un i t  or  o ther means  to  main tain  the  temperatu re  of  the  
drop  cel l  at  23  °C  ±  1  °C.  

A.4  Procedure 

A.4. 1  Preparation  of  apparatus  

Capi l l ari es  taken  from  the  ori g inal  packag ing  shal l  be  used  for measurements .  Avoid  
unprotected  contact  wi th  the  capi l l ari es.  Ensure  that  al l  components  com ing  i n to  contact  wi th  
water  or  i nsu lat i ng  l i qu id  are  c leaned  in  a  s im i lar way as  described  i n  6 . 1 .  

A.4.2  Cal ibration  

The drop  vo lume method  i s  an  absolu te  method  wh ich  i s  based  on  constan t,  predeterm ined  or  
measured  geometrical  values  and,  therefore,  does  not  requ i re  cal i brati on .  

Regu lar checks  of  the  device  (e . g .  the  detector sensor)  shal l  be  performed  accord ing  to  the  
manufacturer’s  recommendations.  

A.4.3  Preparation  of  the  test  sample  

Using  the  thermostatic  bath ,  ad just  the  temperatu re  of  the  test  sample  to  23  °C  ±  1  °C.  
Determ ine  the  dens i ty of  the  insu lat i ng  l i qu id  under test  at  that  temperature.  Densi ty shal l  be  
measured  i n  accordance  wi th  I SO 1 21 85  (reference  method)  bu t  I SO  3675  i s  accepted  as  
wel l .  

For  an  accurate  measurement,  the  densi ty of  the  i nsu lating  l i qu i d  shal l  be  known  better  than  
±  0 , 01  g /cm 3  at  the  temperatu re  of  measuremen t.  
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Pour the  water and  the  i nsu lati ng  l i qu id  i n to  the  instrument (depend ing  on  the  i nstrumen t  
des ign  and  experimental  set-up) .  

A.4.4  Determination  

The  apparatus  shal l  be  set  up  i n  such  a  way that  the  t i p  of  the  need le  i s  pos i t ioned  i n to  the  
water/insu lat ing  l i qu i d  bu t  far enough  away from  the  drop sensor to  avo id  premature  tri ggeri ng  
of  the  s i gnal  as  a  resu l t  o f  the  drop  g rowing  i n to  the  f ie ld  of  the  sensor.  

I t  i s  importan t  to  ensure  that  the  drop  formation  time  chosen  i s  such  that  the  vo lume of  the  
drop that  i s  formed  i s  not  affected .  For better comparison ,  i t  i s  recommended  to  compare  
i dentical  surface  ages  or ranges  of  su rface  ages.  

A.4.5  Evaluation/expression  of  resu l ts  

The resu l t  of  the  measured  i n terfacial  tension  i s  deri ved  from  the  average  of  a  freel y 
se lectable  number of  i nd ivi dual  measurements  cons ist i ng  of  at  l east  th ree  drops.  

Calcu late  the  i n terfacial  tens ion ,  σ,  i n  mN/m  accord ing  to  the  formu la (A. 1 )  

  
2 HB

Vg

r f

∆ρ
σ

π
=

×
 (A. 1 )  

where  

σ  i s  the  i n terfacial  tens ion  expressed  as  mN/m ;  

∆ρ  i s  the  dens i ty d i fference  between  water  and  i nsu lat i ng  l i qu id  i n  g /cm 3 ;  

V i s  the  drop break-off  vo lume i n  cm 3 ;  

g  i s  the  g ravi tat ional  acceleration  =  981  cm /s2  ( the  exact  value  i s  g i ven  by the  l ocal  
au thori t i es) ;  

r  i s  the  effecti ve  rad ius  at  break-off  i n  cm ;  

fHB  i s  the  correction  factor (Harkins  and  Brown  [9 ]  i n  cm -2)  ( requ i red  depend ing  on  the  
i nstrument  des i gn ) .  

Depend ing  on  the  des ign  of  the  capi l l ary,  the  Harkins  and  Brown  [9 ]  correcti on  may be  
requ i red .  P lease  contact  the  manufacturer  for the  choice  of  the  correction  wi th  respect  to  the  
capi l l ary.  

Because  there  i s  some necking  of  the  drop  when  i t  breaks  away from  the  need le,  the  effecti ve  
rad ius  at  break-off  i s  normal l y s l i gh t l y smal l er than  the  external  rad ius  o f  the  need le.  The  
necking  depends  on l y on  the  rat io  of  the  capi l l ary rad ius  to  a characterist ic  l eng th .  The  
correcti on  can  be  determ ined  empirical l y by Harkins  and  Brown  [9]  and  translated  i n to  an  
anal yt ical  corre lat ion  by Wi lkinson  and  Kidwel l  [1 0] .  

A.4.6  Correlation  of  resu l ts  obtained  wi th  d rop  volume method  to  resu l ts  obtained  
wi th  ring  method  

Lim i ted  evidence  du ring  a round  robin  test  (Table  A. 1 )  showed  that  the  drop vo lume method  
shows  s im i lar  dynam ic  dependent  behaviour  of  the  surface  age  wi th  t ime  and  s im i lar  abso lu te  
values  as  those  of  the  r ing  method .  
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Table  A. 1  – Comparison  of  in terfacial  values by measurement  at  1 80  s   
and  at  300  s  to  400  s  between  the  d rop  volume and  ring  methods  

Type of  
i nsu lating  l i qu id  

New m ineral   
i nsu lating  l i qu id  

Aged  
m ineral  

i nsu lating  
l i qu id  

New ester  
l i qu id  

Aged  ester  
l i qu id  1  

Aged  ester  
l i qu id  2  

Time (s )  1 80  300  to  
400  

300  to  
400  

1 80  300  to  
400  

1 80  300  to  
400  

1 80  300  to  
400  

Value  – drop  
volume method  
(mN/m )  

(performed  by 2  
l aboratories)  

47, 7  47, 0  28, 6  24, 5  23 , 5  22, 2  20, 8  1 9, 4  1 9 , 4  

Value  – ring  
method   
(mN/m )  

(performed  by 
29  l aboratories)  

48, 1  47, 9  24, 4  24, 5  24, 4  20, 3  1 9 , 5  1 7, 1  1 6 , 0  

 

The t ime-dependent  dynam ic  behaviour  may be  used  to  d i fferentiate  between  d i fferentl y aged  
i nsu lat i ng  l i qu i ds  (see  Annex  B) .  

A.5  Precision  

I n  accordance  wi th  th is  documen t,  the  fo l l owing  values  for repeatabi l i ty and  reproducibi l i ty 
can  be  ach ieved:  

– repeatabi l i ty:  1 , 0  mN/m  (standard  deviati on  of  repl i cate  determ inations  carri ed  ou t  by one  
operator) ;  

– reproducibi l i ty:  2 , 0  mN/m  (standard  deviation  in  tests  on  i den tical  test  material  carri ed  ou t  
by d i fferen t  laboratories) .  

Repeatabi l i ty and  reproducibi l i ty are  not  on l y def i ned  from  the  i nstrument  bu t  also  from  the  
measurement  resu l t .  The  g i ven  range  refers  to  the  expected  values  for  transformer i nsu lat i ng  
l i qu i ds,  wh ich  i s  between  1 5  mN/m  to  45  mN/m .  

These  resu l ts  are  based  on  l im i ted  evidence  during  a  round  robin  test  ( two  partic ipants) .  

A.6  Test  report  

The test  report  shal l  i ncl ude  the  fo l l owing  i n formation :  

•  a  note  as  to  whether water has  been  dosed  i n to  i nsu lati ng  l i qu i d  or  i nsu lat i ng  l i qu i d  has  
been  dosed  i n to  water;  

•  a  reference  to  th is  document and  the  method  used;  

•  the  i den ti f ication  of  test  specimen ;  

•  the  date  and  place  where  the  determ ination  has  been  carri ed  ou t;  

•  the  value  of  the  i n terfacial  tens ion  i n  mN/m  and  the  surface  age  i n  s ,  for  example  
28, 0  mN/m  at  1 80  s .  
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Annex B  
( in formative)  

 
Investigative tests  for d i fferentiating   

between  aged  insulating  l iqu ids  

B.1  General  

Experience  and  resu l ts  o f  round  robin  tests  have  shown  that  the  deviat ion  of  tests  repeated  
after  1 0  m in  i s  l ess  than  0, 1  mN/m  per  m in  (F igure  1  a) ,  b)  and  Figure  2)  and  be low the  
detecti on  l im i t  of  typi cal  tens iometers.  I f  a  c l oser comparison  and  d i fferen tiation  of  aged  
m ineral  or  ester i nsu lat i ng  l i qu ids  i s  requ i red ,  i t  i s  recommended  to  obtain  a value  that  
provides  a more  real i st i c  express ion  of  the  real  i n terfacial  tens ion  c l oser to  equ i l i bri um  
cond i t i ons  as  wel l  as  be ing  less  sens i ti ve  to  the  t im ing  of  the  measuremen t taken .  I n  the  case  
of  motor  d ri ven  instruments  (ri ng  method  as  wel l  as  drop  vo lume method  described  i n  Annex  
A)  able  to  perform  measurements  au tomatical l y at  d i fferen t  su rface  ages  wi th  the  same  
sample,  i t  i s  recommended  to  i ncrease  the  test  t ime  up  to  400  s .  The  use  of  appl icable  
mathematical  functi ons  can  provide  an  extrapolat ion  of  measured  values  to  the  equ i l i brium  
value  expected .  

The  equ i l i brium  value  can  be  extrapolated  by means  of  the  Kezdy-Swinbourne  method ;  see  
[1 1 ] .  For th is  purpose,  the  i n terfacial  value  after  a  defi ned  constant  t ime  i n terval  i s  p l otted  
against  the  previous  measured  value.  The  boundary value  of  i n terfacial  tension  correspond ing  
to  the  equ i l i brium  value  σ∞  can  be  calcu lated  from  the  i n tercept,  b,  and  the  s l ope,  a,  o f  the  
l i near function  (Equation  B. 1 ) .  Th is  i s  appl icable  for both  the  ri ng  and  drop  vo lume methods.  

 ∞σ  =  
1
a

b−
  (B. 1 )  

An  example  of  th is  method  can  be  seen  i n  Table  B. 1  and  i n  F i gu re  B. 1 .  

Table  B . 1  – In terfacial  tension  measured  in  constant  equal  t ime in tervals  

Time  

s  

I n terfacial  tension   

mN/m  

78  30, 7  

1 21  29, 6  

1 65  28, 8  

21 0  28, 2  

255  27, 8  

299  27, 4  

344  27, 1  

388  26, 8  

 

The  t ime  d i fference  between  the  value  plotted  on  the  x-axis  and  y-axis  i s  1 34  s  (e. g .  the  value  
measured  at  78  s  (30, 7  mN/m)  i s  p l otted  against  the  value  measured  at  21 2  s  (28, 2  mN/m) ,  
etc. ) .  The  calcu lated  equ i l ibri um  value  for the  i n terfacial  tens ion  i s  25 ,9  mN/m .  
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Figure B. 1  – Plot  of  the data from  Table B. 1  
accord ing  to  Kezdy-Swinbourne method  

B.2  Appl ication  

Table  B .2  – Comparison  of  in terfacial  tension  values by measurement   
at  1 80  s  wi th  equ i l ibrium  values  accord ing  to  Kezdy-Swinbourne  method  

Insu lating  l i qu id  Measured  value  at  1 80  s   

 
mN/m  

Equ i l i brium  value  by means  of  
Kezdy-Swinbourne method   

mN/m  

Aged  m ineral  i nsu l ati ng  l i qu i d  1  25, 1  24, 9  

Aged  m ineral  i nsu l ati ng  l i qu i d  2  25, 7  24, 4  

 

Since  the  measured  value  of  i n terfacial  tens ion  at  1 80  s  i s  a  value  measured  under dynam ic  
cond i t i ons,  i t  wi l l  be  d i fferen t  from  the  equ i l ibri um  value.  The  d i fference  between  these  values  
represents  the  d i fference  i n  the  ageing  status.  I n  the  case  of  aged  m ineral  i nsu lat ing  l i qu ids,  
al though  m ineral  i nsu lati ng  l i qu id  2  has  a somewhat  h i gher value  when  measured  at  1 80  s ,  
the  equ i l i brium  value  i s  actual l y l ower,  wh ich  corresponds  to  a  h i gher  amoun t  of  surface  
acti ve  substances  presen t  (Table  B. 2) .  

Th is  comparison  cou ld  be  an  opportun i ty to  compare  the  ageing  behaviour  of  aged  un inh ibi ted  
or aged  i nh ibi ted  i nsu lati ng  l i qu ids  in  service.  

 

  

IEC  

26, 6  

σ
 /
 m

N
/m

–
1
 

27, 5  28  28, 5  29  
σ  /  mN/m –1  

y = 0, 5042x +  1 2, 823  
R2  = 0, 991 7  

29, 5  30  30, 5  31  

26, 8  
27  
27, 2  
27, 4  
27, 6  
27, 8  
28  
28, 2  
28, 4  
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ISOLANTS LIQUIDES – MÉTHODES D'ESSAI  POUR LA DÉTERMINATION 

DE LA TENSION INTERFACIALE DES ISOLANTS LIQUIDES – 
DÉTERMINATION PAR LA MÉTHODE À L'ANNEAU  

 
AVANT-PROPOS 

1 )  La Comm iss ion  É lectrotechn i que  I n ternati onale  ( I EC)  est  une  organ i sat i on  mond iale  de  normal i sati on  
composée  de  l ' ensemble  des  com i tés  é l ectrotechn i ques  nat i onaux (Com i tés  nati onaux de  l ' I EC) .  L' I EC  a pou r  
objet  de  favori ser l a  coopérati on  i n ternati onal e  pou r tou tes  l es  quest i ons  de  normal i sat i on  dans  l es  domaines  
de  l ' é l ectri ci té  et  de  l ' é l ectron ique.  À  cet  effet,  l ' I EC  – en tre  au tres  act i vi tés  – publ i e  des  Normes  
i n ternati onales ,  des  Spéci f i cat i ons  techn iques,  des  Rapports  techn iques,  des  Spéci f i cat i ons  accessibles  au  
publ i c  (PAS)  et  des  Gu i des  (c i -après  dénommés  "Publ i cat i on (s)  de  l ' I EC") .  Leu r é laborati on  est  con fi ée  à  des  
com i tés  d 'études,  aux travaux  desquels  tou t  Com i té  nati onal  i n téressé  par l e  su jet  trai té  peu t  part i c i per.  Les  
organ i sat i ons  i n ternati onal es ,  gouvernementales  et  non  gouvernementales ,  en  l i ai son  avec  l ' I EC,  part i ci pen t  
égal ement  aux travaux.  L' I EC  col l abore  étro i tement  avec  l 'Organ i sat i on  I n ternati onale  de  Normal i sat i on  ( I SO) ,  
selon  des  cond i t i ons  f i xées  par  accord  en tre  l es  deux organ i sat i ons.  

2)  Les  déci s i ons  ou  accords  off i ci e l s  de  l ' I EC  concernan t  l es  quest i ons  techn i ques  représen ten t,  dans  l a  mesure  
du  poss ibl e,  un  accord  i n ternati onal  su r  l es  su jets  étud iés,  étan t  donné  que  l es  Com i tés  nati onaux de  l ' I EC  
i n téressés  son t  représentés  dans  chaque  com i té  d 'études.  

3)  Les  Publ i cati ons  de  l ' I EC  se  présen ten t  sous  l a  forme  de  recommandati ons  i n ternati onal es  et  son t  ag réées  
comme tel l es  par l es  Com i tés  nat i onaux de  l ' I EC.  Tous  l es  efforts  rai sonnabl es  son t  en trepri s  afi n  que  l ' I EC  
s 'assu re  de  l 'exact i tu de  du  con tenu  techn i que  de  ses  publ i cati ons   ;  l ' I EC  ne  peu t  pas  être  tenue  responsable  de  
l 'éven tuel l e  mauvai se  u t i l i sati on  ou  i n terprétat i on  qu i  en  est  fai te  par u n  quelconque  u t i l i sateu r f i nal .  

4)  Dans  l e  bu t  d ' encou rager l 'u n i form i té  i n ternati onale,  l es  Com i tés  nat i onaux de  l ' I EC  s 'engagen t,  dans  tou te  l a  
mesure  poss ibl e,  à  appl i quer de  façon  transparen te  l es  Publ i cat i ons  de  l ' I EC  dans  l eu rs  publ i cati ons  nat i onales  
et  rég ional es.  Tou tes  d i vergences  en tre  tou tes  Publ i cati ons  de  l ' I EC et  tou tes  publ i cati ons  nat i onales  ou  
rég ionales  correspondantes  do i vent  être  i nd i quées  en  termes  clai rs  dans  ces  dern ières.  

5)  L' I EC  el l e -même ne  fourn i t  aucune  attestati on  de  conform i té.  Des  organ i smes  de  cert i f i cat i on  i ndépendants  
fou rn i ssent  des  servi ces  d 'évaluati on  de  conform i té  et,  dans  certai ns  secteu rs ,  accèden t  aux marques  de  
con form i té  de  l ' I EC.  L' I EC  n 'es t  responsable  d 'aucun  des  servi ces  effectués  par l es  o rgan i smes  de  cert i f i cat i on  
i ndépendants.  

6)  Tous  l es  u t i l i sateu rs  do i ven t  s 'assu rer qu ' i l s  son t  en  possess ion  de  l a  dern ière  éd i t i on  de  cet te  publ i cati on .  

7)  Aucune  responsabi l i té  ne  doi t  ê tre  impu tée  à  l ' I EC,  à  ses  adm in i strateu rs,  employés,  auxi l i ai res  ou  
mandatai res ,  y  compri s  ses  experts  part i cu l i ers  et  l es  membres  de  ses  com i tés  d 'études  et  des  Com i tés  
nat i onaux de  l ' I EC,  pour tou t  pré j ud i ce  causé  en  cas  de  dommages  corporel s  et  matéri e l s ,  ou  de  tou t  au tre  
dommage  de  quelque  natu re  que  ce  so i t ,  d i recte  ou  i nd i recte,  ou  pou r supporter l es  coû ts  (y  compri s  l es  frai s  
de  j usti ce)  et  l es  dépenses  décou lan t  de  l a  publ i cati on  ou  de  l 'u t i l i sat i on  de  cette  Publ i cat i on  de  l ' I EC  ou  de  
tou te  au tre  Publ i cat i on  de  l ' I EC,  ou  au  créd i t  qu i  l u i  est  accordé.  

8)  L'atten ti on  est  att i rée  su r l es  références  normati ves  ci tées  dans  cette  publ i cat i on .  L'u t i l i sati on  de  publ i cati ons  
référencées  est  obl i gatoi re  pou r une  appl i cat i on  correcte  de  l a  présen te  publ i cat i on .   

9 )  L'atten ti on  est  att i rée  su r l e  fai t  que  certai ns  des  é léments  de  l a  présen te  Publ i cati on  de  l ' I EC  peuven t  fai re  
l ' obj et  de  d ro i ts  de  brevet.  L' I EC  ne  sau rai t  être  tenue  pou r responsable  de  ne  pas  avoi r  i den t i f i é  de  te l s  d ro i ts  
de  brevets  et  de  ne  pas  avoi r  s i gnalé  l eu r exi stence.  

La Norme i n ternationale  I EC 62961  a  été  établ i e  par  l e  com i té  d 'études  1 0  de  l ' I EC:  F l u i des  
pour  appl icati ons  é lectrotechn iques.  

Le  texte  de  cette  norme est  i ssu  des  documents  su i vants :  

FDIS  Rapport  de  vote  

1 0/1 062/FDIS  1 0/1 066/RVD  

 
Le  rapport  de  vote  i nd i qué  dans  l e  tableau  ci -dessus  donne  tou te  i n formation  sur l e  vote  
ayan t  abouti  à  l 'approbati on  de  cette  Norme in ternati onale.  

Ce  document  a été  réd igé  se lon  l es  D i recti ves  I SO/IEC,  Part ie  2 .  
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Le  com i té  a  décidé  que  le  con tenu  de  ce  document  ne  sera  pas  mod i f i é  avan t  la  date  de  
stabi l i té  i nd i quée  su r l e  s i te  web  de  l ' I EC  sous  "h ttp: //webstore. iec. ch "  dans  les  données  
re lati ves  au  document  recherché.  À cette  date,  l e  document  sera  

•  recondu i t,  

•  supprimé,  

•  remplacé  par  une  éd i t i on  révisée,  ou  

•  amendé.  

 

IMPORTANT – Le  logo  "colour inside" qu i  se trouve sur  l a  page de couverture  de 
cette  publ ication   ind ique  qu 'el l e  contient  des  cou leurs  qu i  sont  considérées  comme 
uti les  à  une  bonne compréhension  de  son  contenu.  Les  u t i l isateurs  devraient,  par 
conséquent,  imprimer cette publ ication  en  u t i l i sant  une  imprimante  cou leur.  
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INTRODUCTION  

La tens ion  i n terfaciale  (TIF)  d 'un  i so lan t  l i qu i de  par rapport  à  l 'eau  a é té  u ti l i sée  pendant  très  
l ong temps  comme un  cri tère  d 'évaluati on  du  vie i l l i ssement.  Les  valeurs  s tati s ti ques,  qu i  son t  
u t i l i sées  comme valeurs  d 'orientati on  et  pour  leur  i n terprétati on  on t  été  publ iées  dans  
l ' IEC  60422  [1 ] 1 .  

La  tens ion  in terfaciale  des  i so lants  l i qu ides  varie  dans  l e  temps  se lon  le  type  et  la  nature  des  
produ i ts  de  vie i l l i ssement.  Ce  processus  est  p l us  prononcé  avec des  i so lants  l i qu i des  usagés  
qu 'avec des  neufs.  I l  est  b ien  connu  que  l a tension  i n terfaciale  des  i solants  l i qu i des  dépend  
de  l a concentrati on  à  l ' i n terface  des  produ i ts  de  vi ei l l i ssement amph iph i les  et  tens ioacti fs ,  au  
moment de  l a  mesure  ( tens ion  i n terfaciale  dynam ique) ,  voi r  l a  F i gu re  1 .  Les  processus  
d 'adsorpti on ,  et  par  conséquen t  l 'obtention  d 'un  état  d 'équ i l i bre,  peuven t  durer  plus ieurs  
m inu tes ,  vo i re  pl us ieurs  heures.  Avec  les  méthodes  d i tes  de  mesurage  stat i que  ( l 'anneau  de  
Du  Noüy,  par exemple  – [2 ] ) ,  l es  mesurages  sont  répétés  sur  l e  même échan ti l l on  de  su rface  
j usqu 'à ce  qu ' i l  n ' y ai t  p lu s  de  changement.  

  

a)  Évolu tion  cl assique des  valeurs  de  tension  
i n terfaciale  d 'un  i sol ant  l i qu ide m inéral  i nh ibé neu f  

b)  Évolu tion  cl assique des  valeurs  de  tension  
i n terfaciale  d 'un  i sol ant  l i qu i de  m inéral  de  service 

usagé  

Figure 1  – Évolut ion  classique  des  valeurs de  tension  in terfaciale  
d 'un  i solant  l iqu ide minéral  neuf  et  d 'un  autre de service  usagé 

____________ 

1  Les  ch i ffres  en tre  crochets  se  réfèren t  à  l a  B ibl i og raph ie.  
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Figure 2  – Évolution  typique des  valeurs de  tension  in terfaciale   
de  2  esters  i solants,  neuf et  usagé 

La tens ion  i n terfaciale  des  i so lan ts  l i qu i des  mesurée  par  la  méthode  exis tante  
(ASTM  D971  [3] )  en  mode  de  non-équ i l ibre  ne  donne  qu 'une  seu le  valeur en  re lat i vement  peu  
de  temps  (60  s)  qu i ,  de  fai t ,  peu t  s 'avérer  assez  d i fférente  de  l a valeur de  tens ion  in terfaciale  
stat ique,  part icu l i èrement dans  le  cas  des  i so lan ts  l i qu ides  usagés.  De  plus ,  l 'erreu r de  
mesure  su r  la  du rée  peu t  se  révéler être  un  é lémen t p l us  importan t  que  l 'exécuti on  du  
mesurage  l u i -même.  Cette  faiblesse  de  l a  norme  ASTM  D971  peut  en  général  être  
compensée  en  l a  remplaçan t  par  l 'EN  1 421 0  [4] .  Tou tefo is,  pour  son  appl i cati on  prati que  en  
l aborato i re ,  l 'exi gence  de  répéti t i on  des  essais  j usqu 'à  l 'obtenti on  de  cond i t ions  "stat i ques"  
peu t  augmenter  énormément  l a  du rée  de  l 'essai .   

Le  domaine  d 'appl ication  du  présent  document  vise  à trouver un  comprom is  en tre  l a  méthode  
la moins  exacte,  mais  l a  p lus  rapide  ASTM  D971  et  l a  procédure  l a p lus  exacte,  mais  l a  p lus  
chronophage  EN  1 421 0 .  Le  retour  d 'expérience  des  essais  comparati fs  i n terlaborato i res  
i nd i que  clai rement  que  l a pen te  de  la  courbe  de  tens ion  i n terfaciale  en  fonct ion  du  temps  
d im inue  de  man ière  s i gn i f icati ve  pendant  1 80  s  dans  l e  cas  des  i so lan ts  l i qu ides  m inéraux  
(Fi gure  1  a) ,  Fi gure  1  b) )  et  des  esters  i so lants  natu rels  e t  syn thétiques  (Figure  2) .  U n  
mesurage  est  réal i sé  après  une  maturation  de  l ' i n terface  d 'envi ron  1 80  s  afi n  d 'obten i r  une  
valeur,  qu i  donne  une  expression  plus  réal i ste  de  l a  véri table  tens ion  i n terfaciale,  moins  
sens ible  à l a  du rée  du  mesurage  réal i sé  et  qu i  n 'augmente  pas  trop l a durée  de  l ' essai .  

La  maturati on  de  l ' i n terface  de  1 80  s  proposée  permet  la  d i st i nct i on  en tre  l es  d i fféren ts  esters  
l i qu i des  usagés,  ce  qu i  n 'est  pas  poss ible  avec la norme ASTM  D971 .  

La  méthode  au  vo lume de  gou tte  pour  la  déterm ination  de  la  tens ion  i n terfaciale  peu t  donner  
des  résu l tats  s im i lai res  à  ceux  de  l a  méthode  à  l 'anneau  s i  l a  maturation  de  l ' i n terface  est  
adaptée.  Cette  méthode  est  décri te  à  l 'Annexe  A.  

L'expérience  et  l es  résu l tats  des  essais  comparati fs  i n terlaborato i res  on t  i nd iqué  que  l a  
d ispers ion  des  essais  répétés  après  1 0  m in  est  i n férieure  à 1  mN/m  par m in .  Ces  essais  
peuven t  s 'avérer  nécessai res  en  cas  d 'enquêtes  comparatives  approfond ies  sur  l es  i so lants  
l i qu i des  m inéraux  usagés  et  l es  esters  i so lan ts  l i qu ides  usagés  et  sont  décri ts  à  l 'Annexe  B.  
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ISOLANTS LIQUIDES – MÉTHODES D'ESSAI  POUR LA DÉTERMINATION 
DE LA TENSION INTERFACIALE DES ISOLANTS LIQUIDES – 

DÉTERMINATION PAR LA MÉTHODE À L'ANNEAU  
 
 
 

1  Domaine d 'appl ication  

Le  présen t  document  spéci f i e  le  mesurage  de  l a  tens ion  in terfaciale  en tre  un  i so lan t  l i qu ide  et  
l 'eau  par  l a  méthode  à  l 'anneau  de  Du  Noüy proche  des  condi t ions  d 'équ i l ibre.  Pour  obten i r  
une  valeur,  qu i  donne  une  expression  plus  réal i ste  de  l a  véri table  tens ion  i n terfaciale,  u n  
mesurage  après  une  maturation  de  l ' i n terface  d 'envi ron  1 80  s  est  enreg is tré .  

2 Références normatives  

Les  documents  su i vants  ci tés  dans  le  texte  consti tuen t,  pour  tou t  ou  parti e  de  leur  con tenu ,  
des  exigences  du  présen t  document.  Pour l es  références  datées,  seu le  l ' éd i t ion  c i tée  
s 'appl i que.  Pour  l es  références  non  datées,  l a  dern ière  éd i t i on  du  document  de  référence  
s 'appl i que  (y compris  l es  éven tuels  amendements) .  

ISO 862,  Agents de surface – Vocabulaire 

ISO 3675,  Pétrole brut et produits pétroliers liquides – Détermination en laboratoire de la 
masse volumique – Méthode à l'aréomètre 

ISO 1 21 85,  Pétroles bruts et produits pétroliers – Détermination de la masse volumique – 
Méthode du tube en U oscillant 

EN  1 4370,  Agents de surface – Détermination de la tension superficielle 

3 Termes et  défin i tions  

Pour l es  beso ins  du  présen t  document,  l es  termes  et  l es  défi n i t ions  de  l ' ISO 862,  ains i  que  
l es  su i vants ,  s 'appl i quen t.  

L' I SO  et  l ' I EC  t i ennent  à j our  des  bases  de  données  term inolog iques  destinées  à  être  u ti l i sées  
en  normal isation ,  consu l tables  aux adresses  su ivantes:  

•  I EC  E lectroped ia:  d ispon ible  à  l 'adresse  h ttp: //www.electropedia.org / 

•  I SO On l ine  browsing  platform :  d ispon ible  à  l 'adresse  h ttp: //www. iso. org /obp  

3. 1   
tension  in terfaciale  
tens ion  au  n i veau  de  l ' i n terface  en tre  deux  phases  

Note  1  à  l 'art i c l e:  L' un i té  S I  de  l a  tens ion  i n terfaci ale  est  l e  Newton  par mètre  (N /m ) .  Dans  l a  prat i que,  l e  sous-
mu l t i pl e  m i l l i newton  par mètre  (mN/m )  est  u t i l i sé.  

4 Principe 

La force  maximale,  F,  nécessai re  pour t i rer  ou  extrai re  de  force  un  anneau  de  périmètre  πD  
de  l ' i n terface  en tre  l ' i so lan t  l i qu i de  et  l 'eau  vers  l ' i so lan t  l i qu i de,  est  mesurée.  La tens ion  
i n terfaciale,  σ,  es t  obtenue  par  calcu l  à  l 'ai de  de  l 'équati on  d 'approximation  ( 1 )  su ivan te:  
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 f
D

F

π
σ

2

max=  ( 1 )  

où  

σ   est  l a  tension  i n terfaciale  exprimée en  mN/m ;  

Fmax   est  l a  force  maximale  exercée  sur  l 'anneau  l orsqu ' i l  es t  t i ré  hors  du  l i qu i de,  en  mN;  

D   est  l e  d iamètre  moyen  de  l 'anneau ,  en  m ;  

f est  u n  facteur  de  correcti on ,  prenant  en  compte  le  fai t  que  l a force  maximale  mesurée  
i ncl u t  l e  volume  supplémen tai re  de  l i qu i de  extrai t  avec  l 'anneau ,  à  cause  du  d iamètre  
f i n i  du  f i l  et  du  chevauchement  de  couches  à l ' i n térieur de  l 'anneau  j uste  avant  son  
arrachement.  Des  formu les  d 'extrapolation  on t  été  publ iées  par  Zu idema et  Waters  [5]  
et  par  d 'au tres .  

Pour  les  d imensions  de  l 'anneau  approuvé  dans  le  présent  document  e t  décri t  dans  
l 'EN  1 4370,  l e  facteur  de  correcti on  s impl i f i é  (2)  su i vant  est  souven t  u t i l i sé  dans  l e  cadre  des  
essais  de  tens ion  i n terfaciale  dans  l a p lage  comprise  en tre  4  mN/m  et  50  mN/m :  

 -40,725 + 4,01 4 × 1 0 × + 0,01 2 87f
γ

∆ρ
=  (2)  

où  

f est  le  facteur de  correcti on  selon  Zu idema et  Waters  [5] ;  

γ   est  la  tension  i n terfaciale  sans  correction  en  mN/m ;  

ρ∆   est  l a  d i fférence  de  masse  vo lum ique  en tre  l 'eau  et  l ' i so lan t  l i qu ide  à la  température  
de  mesure,  en  g /cm 3 .  La  masse  vo lum ique  do i t  ê tre  mesurée  conformément à  
l ' ISO 1 21 85  (méthode  de  référence) ,  mais  l ' I SO  3675  est  également  acceptée.  

Dans  l es  tens iomètres  au tomati ques  avec  une  un i té  de  calcu l  i n tégrée,  l e  l og ici e l  peu t  
procéder aux  corrections  nécessai res  sans  i nd icati on  d i recte  de  l a  force  mesurée.  

Pour  obten i r  des  valeurs  exactes  de  tens ion  superf ic ie l l e  ou  de  tens ion  i n terfaciale ,  i l  est  
nécessai re  de  mesurer  l a  force  maximale  d 'extracti on  de  l 'anneau  hors  du  l i qu i de.  Compte  
tenu  du  ri sque  importan t  d 'arrachement  dans  l e  cas  d 'un  apparei l  manuel ,  une  man ipu lat ion  
extrêmement  précauti onneuse  est  nécessai re  étan t  donné  que  l a valeur obtenue  j uste  avant  
l 'arrachement  du  f i lm  n 'est  pas  égale  à  la  valeur  maximale.  Les  tens iomètres  au tomati ques  
peuven t  déterm iner la  valeur maximale  de  man ière  é lectron ique  et  i nverser rapidement l e  
mouvement  de  l a  p lateforme j uste  avan t  l 'arrachemen t du  f i lm .  Cela  permet d 'obten i r  des  
mesurages  en  séri e  f iables,  précis  quan t  à  l eur  du rée,  sans  arrachement  de  l 'anneau  du  f i lm .  

5 Apparei l lage  

5.1  Tensiomètre  

Le  tens iomètre  do i t  ê tre  conçu  pour  être  u t i l i sé  avec un  anneau  et  do i t  être  essenti e l lement  
composé  de  deux parti es :  

•  support  du  récipient  de  mesure  sous  l a forme  d 'une  peti te  p lateforme  hori zon tale,  qu i  peu t  
être  déplacée  vers  l e  hau t  et  l e  bas;  

•  apparei l l age  de  mesure  de  l a force  exercée  su r l 'anneau .  L' i ncert i tude  de  mesure  ne  do i t  
pas  dépasser  ±  1 0 -6  N,  ce  qu i  correspond  à  une  erreur  maximale  de  ±  0 , 1  mg  du  
mesurage  du  po ids .  

Une  balance  à l evier  ou  une  balance  é lectron ique  (de  l aborato i re,  anal yt i que  ou  
m icrobalance)  peu t  être  u t i l i sée  à l a  p lace  de  l a  balance  tens iométrique  défin i e  dans  l a norme  
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ASTM  D971 .  Pour obten i r  un  mei l l eur  rendement et  une  mei l leure  reproductib i l i té,  i l  est  
recommandé d 'u t i l i ser u n  tens iomètre  au tomati que  i n tégran t  une  balance,  une  plateforme  
motorisée  et  une  un i té  de  calcu l .   

5.2  Anneau  

L'anneau  do i t  ê tre  composé  d 'un  f i l  de  plat ine/i ri d i um  d 'une  épaisseu r  maximale  de  0, 4  mm  et  
de  c i rconférence  moyenne  de  60  mm  (par exemple:  d i amètre  i n téri eur  1 8, 7  mm ,  d iamètre  
extérieur  1 9 , 5  mm ) .  I l  doi t  être  suspendu  hori zon talemen t et  connecté  au  tens iomètre.   

Les  d imens ions  de  l 'anneau  en  al l i age  p lati ne- i ri d i um  son t  spéci f i ées  dans  l 'EN  1 4370  
(Fi gure  3 ) .  

 

Figure 3  – Dimensions  de  l 'anneau  en  al l i age  plat ine-i rid ium,  en  mm  

5.3  Récipient  de mesure  

Récipient  en  verre  cyl i ndrique  de  d iamètre  m in imal  de  60  mm .  

NOTE  S i  un  récipi en t  de  d i amètre  i n féri eu r à  60  mm  est  u ti l i sé,  l es  effets  de  paro i  peuven t  engendrer une  erreu r  
dans  l e  résu l tat  de  mesure  de  l a  tens ion  i n terfacial e.   

6 Préparation  de l 'apparei l lage  

6.1  Nettoyage du  récipient  de  mesure  

Les  récipients  do i vent  être  déd iés  un iquemen t  au  mesurage  de  l a TIF.  Un  r inçage  avec des  
so lvants  de  polari tés  cro issan tes  (par  exemple,  l 'heptane,  l 'acétone  et/ou  l e  propan -2-o l  dans  
cet  ord re)  su i vi  d 'un  r i nçage  f i nal  à  l 'eau  douce  chaude,  pu is  à  l 'eau  dém inéral isée  ou  
bid is ti l l ée  se  son t  révélés  adaptés .  

EXEMPLE  Un  exemple  de  procédu re  de  nettoyage  pas  à  pas  est  donné  ci -dessous:  

IEC  

≤0, 4  

Pt/l r  1 0  

ø1 9, 5  
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•  r i ncer tro i s  fo i s  avec  du  n -heptane  (u n i quement  s i  l e  réci pi en t  est  u t i l i sé  après  avoi r  servi  à  des  essai s  
an téri eurs  avec  u n  i so l an t  l i qu i de) ,  pu i s  avec  du  propan -2-ol  (également  dans  l e  cas  de  béchers  neu fs  ou  
après  des  essai s  à  l ' eau ) .  R i nçage  à  l ' eau  douce  chaude,  pu i s  soi gneusement  avec  de  l ' eau  dém inéral i sée  ou  
bi d i st i l l ée  – vo i r  6 . 3  pou r l es  exi gences  relati ves  à  l ' eau .  

•  u n  l ave-vai ssel l e  de  l aborato i re  avec  de  l 'eau  dém inéral i sée  i n tég rée  présen tan t  l a  qual i té  exi gée  peu t  être  
u t i l i sé  s ' i l  assu re  l e  n i veau  de  propreté  exi gé.  Vei l l er  à  é l im iner tous  l es  agen ts  nettoyan ts  avant  l e  séchage.  

6.2  Nettoyage de  l 'anneau  

L'anneau  do i t  ê tre  nettoyé  avec un  solvant  adapté,  pu is  nettoyé  à l a  f l amme.  

Une  procédure  de  nettoyage  class ique  est  présen tée  ci -dessous:  

– ri ncer  tro is  fo is  avec  du  n -heptane,  pu is  avec de  l ' eau  dém inéral isée;   

– chau ffer  à  l a  f l amme oxydan te  pendan t  envi ron  5  s  dans  un  brû leur  à  l 'éthanol  ou  au  gaz  
naturel  af in  de  le  chauffer au  rouge.   

Pour  préven i r  tou te  déformation  de  l 'anneau ,  l e  fai re  tourner  su r son  axe  au  cours  de  cette  
procédure.  

6.3  Eau  u ti l i sée  pour l 'essai  

De l 'eau  bi d is ti l l ée  ou  dém inéral isée  conservée  en  bou te i l l e  en  verre,  présen tan t  u ne  tens ion  
superfic ie l le  >  70  mN/m  à 25  °C  max (plage  adm issible  en tre  1 8  °C  et  25  °C)  et  u ne  faible  
conducti vi té  connue  (en  règ le  générale  <  0 , 1  µS/cm) .  I l  es t  essenti el  que  l 'eau  u t i l i sée  ne  
provienne  pas  du  robinet  et  so i t  dépourvue  d ' ions ,  ceux-ci  pouvant  en traîner une  d im inu ti on  
importan te  de  l a tens ion  i n terfaciale  mesu rée.  Une  eau  de  qual i té  CHLP peu t  être  u ti l i sée,  l e  
cas  échéant.  

NOTE  Pour l ' eau  pu re,  i l  ex i ste  l a  re l at i on  su i van te  (Équati on  3)  en tre  l a  tens ion  superf i ci e l l e  de  l ' eau  et  l a  
températu re:  

 0,1 5
T

∆
=

∆

σ
−   (3)  

où  

∆σ   est  l a  d i fférence  en tre  l es  valeu rs  de  tens ion  superf i ci e l l e  mesurée  à  deux températu res  d i fféren tes ,  en  
mN/m ;  

∆T  est  l a  d i fférence  en tre  l es  2  températu res  de  mesure,  en  °C.  

7 Procédure 

7.1  Général i tés  

Le mesurage  do i t  ê tre  réal i sé  dans  l a p lage  de  températures  comprises  entre  1 8  °C  et  25  °C.  
L'eau  et  l ' i so lan t  l i qu i de  do ivent  ê tre  à  l a  même température.  La masse  vo lum ique  de  l ' i so lan t  
l i qu i de  do i t  être  déterm inée  à l a  température  de  mesure,  ou  peu t  être  calcu lée  par  
extrapolati on  l i néai re  de  l a  masse  volum ique  à part i r  d 'un  mesu rage  réal i sé  à  u ne  
température  normal isée  (20  °C,  par exemple)  j usqu 'à l a  température  u ti l i sée  pour  l e  
mesurage  de  l a TIF.  Les  résu l tats  des  essais  comparati fs  i n terlaboratoi res  i nd iquen t  que  des  
variations  dans  cette  plage  de  températures  n 'ont  pratiquement  aucun  impact  su r  l es  résu l tats  
d 'essai .   

La  correction  se lon  Zu idema et  Waters  [5]  doi t  ê tre  u t i l i sée.  

La correction  de  Zu idema et  Waters  [5 ]  est  la  correction  préféren tie l l e,  étant  donné  qu 'e l l e  est  
l e  p l us  souvent  u ti l i sée  dans  l es  normes  existan tes  (ASTM  D971 ,  EN  1 421 0 ,  EN  1 4370) .  
D 'au tres  corrections  connues  sont  ce l l es  de  Harkins  et  J ordan  [6] ,  de  Fox  et  Chrisman  [7]  e t  
de  Huh  et  Mason  [8] .  S i  une  au tre  formu le  de  correction  est  u ti l i sée,  ce la  do i t  être  noté  dans  
le  rapport  d 'essai .  
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7.2  Étalonnage et  tarage 

L'étalonnage  doi t  ê tre  réal isé  se lon  les  i nstructi ons  du  fabrican t.  

Tarer à  zéro  l e  capteu r de  force  re l i é  à  l 'anneau  propre  et  sec.  Vei l l er  à  évi ter  tou t  con tact  
avec  un  échan ti l l on  ou  l a  paroi  du  récipien t.   

7.3  Détermination  de  l a  tension  superficiel le  de  l 'eau  u ti l i sée  pour l 'essai  

Démarrer l e  mesurage  se lon  les  i nstructi ons  du  fabricant.  

Verser  20  mm  à 30  mm  d 'eau  dans  un  récipien t  propre.  Fai re  mon ter  doucement  l a  plateforme 
et  l e  récipient  de  mesure  afi n  d ' immerger l 'anneau  dans  l a phase  aqueuse.  Celu i -ci  do i t  être  
placé  à  au  moins  3  mm  sous  la  surface  de  l 'eau  et  centré  dans  le  récipient.  Véri f ier  que  
l 'anneau  est  correctement  mou i l lé  et  qu ' i l  n 'a pas  été  repoussé  de  l a surface  de  l ' eau .  

En  fonction  de  la  température  d 'essai ,  une  valeu r comprise  entre  70  mN/m  et  73  mN/m  doi t  
être  obtenue.  S i  des  valeurs  in férieures  sont  obtenues,  répéter  l e  nettoyage  du  récipient  de  
mesure  et  de  l 'anneau .  Contrô ler la  source  de  l ' échanti l lon  d 'eau  pour ce  qu i  concerne  les  
con tam inan ts  tens ioacti fs .  Dans  l es  cas  exceptionnels ,  rechercher un  nouvel  échanti l l on  d 'eau  
provenan t  d 'une  au tre  source  (vo i r  également  6 . 3) .  

S i  l a  qual i té  de  l ' eau  (selon  6 . 3)  et  l a  propreté  des  récipien ts  (selon  6 . 1 )  et  de  l 'anneau  (selon  
6. 2)  sont  val idées  par l e  laborato i re  d 'essai  dans  le  cadre  d 'une  procédure  éprouvée  et  
reproductible ,  i l  n 'est  pas  nécessai re  de  déterm iner  la  tens ion  superf ic ie l le  de  l 'eau  (selon  
7. 3)  avant  chaque  échanti l lonnage,  mais  une  seu le  fo is  dans  une  série  d 'essais  success i fs  
quotid i ens .  

7.4  Détermination  de  l a  tension  in terfaciale  entre  l 'eau  et  l ' i solant  l i qu ide  

Verser  20  mm  à 30  mm  d 'eau  dans  un  récipient  propre.  Fai re  mon ter  doucement l a  plateforme 
et  l e  récipient  de  mesure  afi n  d ' immerger l 'anneau  dans  l a phase  aqueuse.  Celu i -ci  doi t  être  
placé  à  au  moins  3  mm  sous  la  surface  de  l 'eau  et  centré  dans  l e  récipien t.  

•  Ensu i te,  recouvri r  l ' eau  d 'une  couche  d ' i solant  l i qu i de  de  1 5  mm  à 20  mm  d 'épaisseur à  
l 'aide  d 'une  pipette  ou  d 'un  bécher étro i t  propre  à  bec  verseur  (s i  des  seri ngues  en  
plastique  à  usage  un ique  sont  u ti l i sées,  i l  do i t  être  véri f ié  que  l e  matériau  n ' i n terag i t  pas  
avec  le  l i qu ide) .  Aucune  bu l l e  ne  do i t  être  présente.  Exécuter  ce  processus  dans  l es  30  s .  

•  Commencer l e  décompte.  

•  Le  mesurage  do i t  ê tre  term iné  dans  l es  1 80  s  ±  30  s .  

•  La  valeu r de  mesure  do i t  être  prise  à  l ' i ns tan t  l e  p lus  proche  de  1 80  s  (cet  i nstan t  ne  do i t  
pas  d i fférer  de  1 80  s  de  p lus  de  30  s) .  

•  Contrô ler s i  l a  valeur obtenue  doi t  être  corrigée  ou  s i  l e  facteur de  correction  a déjà été  
appl iqué  dans  le  l og icie l .  

NOTE  1  Certai ns  i nstruments  peuven t  être  en  mesure  d 'au tomati ser l es  procédu res  c i -dessus.  

NOTE  2  I l  est  poss ibl e  de  réal i ser u ne  séri e  de  mesures  consécu ti ves  su r l a  même i n terface  d 'échanti l l on  
(matu rat i on  d ' i n terface  d i fféren te)  dans  l ' i n terval l e  de  temps  imparti .  

8 Rapport  d 'essai  

Le  rapport  d 'essai  do i t  comprendre  au  moins  l es  i n formations  su i vantes:  

•  u ne  référence  au  présent  document  e t  à  l a  méthode  u ti l i sée;  

•  l ' i denti f ication  de  l 'échan ti l l on  soum is  à l 'essai ;  

•  l a  date  et  l e  l i eu  où  l a  déterm ination  a été  réal i sée;  
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•  l e  type  de  formu le  de  correction ,  s ' i l  est  d i fférent  de  celu i  de  Zu idema et  Waters  [5] ,  ains i  
que  l es  écarts  s i gn i f icati fs  supplémen tai res  par rapport  à  l a  procédure  décri te ;  

•  l a  valeur de  l a  tens ion  in terfaciale  mesurée  à  envi ron  1 80  s ,  se lon  7. 4;  

•  l a  vi tesse  de  l 'anneau ,  en  mm/s  ( facu l tati f) .  

9 Fidél i té  

9.1  Répétabi l i té  

Les  résu l tats  su i vants  pour  l a  répétabi l i té  (r)  en  % (Tableau  1 )  on t  été  établ i s  dans  l e  cadre  
d 'essais  comparati fs  i n terlaborato i res  réal isés  dans  29  l aborato i res  et  se lon  un  i n terval l e  de  
conf iance  de  95  %:  

Tableau  1  – Répétabi l i té  (r)  en  % pour l e  mesurage  de la  tension  in terfaciale   
à  envi ron  1 80  s  avec  des instruments manuels  et  motorisés  

I solan t  l i qu i de  m inéral  neu f  5  

I so lan t  l i qu i de  m inéral  
u sagé  

5  

Ester l i qu i de  neu f  5  

Ester l i qu i de  usagé  1 0  

 

NOTE  La répétabi l i té  pou r l ' i solan t  l i qu i de  usagé  est  val abl e  pou r des  val eu rs  absol ues  supéri eu res  à  20  mN/m .  

Les  déterm inations  réal i sées  en  double  par un  même opérateur do i ven t  être  cons idérées  
comme suspectes ,  avec  un  n i veau  de  confiance  de  95  %,  s i  e l l es  d i ffèren t  de  pl us  de  la  
valeur re lat i ve  i nd i quée  en  pourcentage  au  Tableau  1 .  

9.2  Reproductibi l i té  

Les  résu l tats  su i vants  pour  l a  reproductib i l i té  (R)  en  % (Tableau  2)  on t  été  é tabl is  dans  l e  
cadre  d 'essais  comparati fs  i n terlaborato i res  réal i sés  dans  29  laborato i res  et  se lon  un  
i n terval l e  de  confiance  de  95  %:  

Tableau  2  – Reproductibi l i té  (R)  en  % pour  l e  mesurage de la  tension  in terfaciale   
à  envi ron  1 80  s  avec  des instruments manuels  et  motorisés  

I solan t  l i qu i de  m inéral  neu f  1 0  

I so lan t  l i qu i de  m inéral  
u sagé  1 0  

Ester l i qu i de  neu f  20  

Ester l i qu i de  usagé  20  

 

Les  déterm inati ons  réal i sées  en  double  par  des  laboratoi res  d i fférents  sur  des  matériaux  
d 'essai  i den tiques  do ivent  ê tre  cons idérées  comme suspectes,  avec un  n i veau  de  con fiance  
de  95  %,  s i  e l l es  d i ffèrent  de  p lus  de  la  valeur re lat i ve  i nd i quée  en  pourcentage  au  Tableau  2 .  
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Annexe A 
( in formative)  

 
Détermination  de la  tension  interfaciale  des isolants l i qu ides 

par la  méthode au  volume de goutte  

A.1  Général i tés  

Dans  la  prati que,  l ' u t i l i sat i on  de  la méthode  à  l 'anneau  recommandée  présente  certai ns  
i nconvén ien ts:  

•  l a  ce l l u le  de  mesure  (balance)  est  sens ible  et  a  besoin  d 'un  emplacement  sans  vibrati ons;  

•  l a  méthode  requ iert  un  anneau  en  Pt/I r  très  dél i cat,  qu i  peu t  ê tre  aisément déformé et  
con tam iné;  

•  u ne  f l amme nue  est  nécessai re  pour nettoyer l 'anneau  par  "brû lage",  ce  qu i  n 'est  pas  
adm is  dans  certains  laborato i res  pour  des  raisons  de  sécuri té;  

•  i l  n 'est  pas  poss ible  de  répéter l es  essais  avec le  même échan ti l l on .  Un  essai  
supplémentai re  nécess i te  de  changer  totalement  l ' i so lant  l i qu ide  et  l 'eau ,  et  de  nettoyer  
so igneusement  l e  récipient  e t  l 'anneau ;  

•  dans  l e  cas  des  i so lan ts  l i qu i des  usagés,  l ' effet  d ynam ique,  c'est-à-d i re  l a  d im inu ti on  
( rapide)  de  l a  TIF  avec l e  vi ei l l i ssement  de  l ' i n terface,  est  d i ff i c i l e  à  reprodu i re  e t  dépend  
de  la  méthode  avec  laquel l e  l e  processus  de  "recouvrement"  est  réal i sé  et  de  sa  durée;  

•  l a  préparation  de  l 'échan ti l l on  e t  l a  man ipu lati on  du  récipien t  de  mesure  fon t  l 'objet  d 'une  
procédure  complexe,  qu ' i l  es t  d i ff ici l e  d 'au tomatiser.  

Certains  laboratoi res  on t  évalué  d 'au tres  méthodes  d 'essai  de  l a  TIF  des  i so lan ts  l i qu i des.  La 
méthode  au  vo lume de  gou tte  est  une  al ternati ve  part icu l ièremen t raisonnable  à  la  méthode  
de  rés is tance  (de  l 'anneau)  dans  la  mesure  où  e l le  permet  de  pal l i er  certains  des  
i nconvén ien ts  de  cette  dern ière.  Dans  le  cadre  des  essais  comparati fs  i n terlaboratoi res,  des  
résu l tats  rapides  et  reproductibles  on t  pu  être  obtenus  à  une  maturati on  d ' i n terface  b ien  
déf in i e.  Ce la  permet de  réal iser p lus ieurs  essais  avec  beaucoup  moins  d 'échanti l lons  et  sans  
l e  besoin  d 'effectuer  de  rempl issage.  I l  n 'est  pas  nécessai re  de  nettoyer  à  l a  f l amme les  
parties  en  con tact  avec l ' i so lan t  l i qu ide.  Les  seringues  et  l es  ai gu i l l es  sont  s tables  et  so l i des.  

Tou tefo is,  l e  fai t  que  l es  résu l tats  de  l a  méthode  au  vo lume de  gou tte  son t  p lus  sens ibles  à la  
déterm inati on  exacte  de  l a  masse  vo lum ique  du  l i qu i de  que  ceux  de  l a méthode  à  l 'anneau  
do i t  être  pris  en  cons idérati on .  

A.2  Principe de la  méthode 

A.2. 1  Principes  de  base 

La tens ion  i n terfaciale  en tre  l ' i so lant  l i qu ide  et  l 'eau  peu t  être  déterm inée  avec un  tens iomètre  
au  volume de  gou tte.  La  méthode  u ti l i se  des  gou ttes  (d 'eau  ou  d ' i so lan t  l i qu ide,  en  foncti on  de  
l a con fi guration  de  l ' i nstrument)  produ i tes  au  moyen  d 'un  tube  capi l lai re  vertical  u t i l i san t  u n  
d ispos i t i f  de  dosage  de  hau te  précis i on  adapté.  

La tai l l e  de  chacune  des  gou ttelettes  augmente  avec  l e  débi t  vo lum ique  spéci f ié  j usqu 'à  ce  
que  cel les-ci  se  détachent  du  tube  capi l lai re  de  dosage.  Les  gou tte lettes  l i bres  son t  détectées  
par  un  capteur  adapté.  Le  vo lume  de  détachement  de  chaque  gou tte lette  peut  être  calcu lé  
l orsque  l e  débi t  vo l um ique  et  le  nombre  de  gou tte lettes  sont  déterm inés.  Ce  mesurage  du  
vo lume de  détachement permet de  calcu ler l a  tens ion  superfici e l le  à  parti r  de  l 'équ i l i bre  des  
forces  au  moment  du  détachement.  Dans  l e  cas  de  l a  tens ion  in terfaciale,  le  capi l l ai re  est  
p longé  dans  le  l i qu ide  d 'essai  – i so lan t  l i qu i de  ou  eau  – se lon  la  confi gu ration  de  l ' i nstrument.  
La gou tte lette  se  détache  lorsque  l a poussée  d 'Arch imède  équ i l i bre  l a  force  de  mou i l l age  au  
n i veau  de  l 'embou t  du  capi l l ai re.  
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A.2.2  Effet  de  l 'adsorption  (maturation  de l ' in terface)  su r  l es  valeurs  obtenues  

Comme cela a  déj à été  menti onné  dans  l ' i n troducti on ,  l a  tens ion  i n terfaciale  en tre  l es  i so lan ts  
l i qu i des  con tenant  des  produ i ts  tens ioacti fs ,  dus  au  vi ei l l i ssement,  e t  l 'eau  dépend  de  la  
concentrati on  à l ' i n terface  de  ces  composants  tens ioacti fs  au  moment  de  l a  mesure  ( tens ion  
i n terfaciale  dynam ique) .  Étant  donné  que  l es  tensiomètres  au  vo lume de  gou tte  créent  des  
i n terfaces  nouvel les  à  chaque  i nstant  (=  formation  de  gou tte) ,  i l  n 'est  pas  nécessai re  
d 'attendre  la  satu ration  de  surface  (équ i l ibre  d 'adsorpti on) .  D 'au tre  part  l a  tens ion  
superfic i e l le  d i te  "dynam ique"  peut  être  mesurée  de  man ière  reproductible  avec des  
maturations  d ' i n terface  beaucoup pl us  cou rtes.  Par  conséquent,  en  comparaison  avec  
d 'au tres  méthodes,  i l  es t  essen tie l  de  prendre  en  cons idérati on  l a  maturation  de  l ' i n terface  
associée  à l a  tens ion  i n terfaciale  mesurée  (=  durée  de  détachement  de  gou tte) .  Des  valeurs  
de  tens ion  i n terfaciale  comparables  à  ce l les  de  l a  méthode  à l 'anneau  peuven t  être  obtenues  
en  cho is issan t  so igneusement  une  durée  de  formation  des  gou ttes  appropriée  à parti r  de  
données  (par exemple,  ce l les  du  Tableau  B. 1 )  ou  en  extrapolan t  u ne  courbe  de  mesures  en  
foncti on  des  i n terval les  de  temps  correspondants .  

À cet  effet,  i l  est  consei l l é  de  déterm iner,  pour chaque  type  d 'échanti l l ons ,  cette  dépendance  
en tre  tens ion  i n terfaciale  et  maturati on  d ' i n terface  en  créan t  des  gou tte lettes  avec  d i fféren tes  
du rées  de  formation ,  ce  qu i  peu t  ê tre  fai t  séquen tie l l ement,  de  préférence  pi lo té  par  un  
programme.   

Dans  l es  cas  où  l 'adsorption  des  agents  tens ioacti fs  est  l en te  et  l a  maturati on  de  l ' i n terface  
des  gou ttes  est  faib le,  l es  valeurs  dynam iques  peuven t  donc  être  bi en  supérieures  aux  
valeurs  à l 'équ i l ibre.  Cela est  par  exemple  l e  cas  avec  l a méthode  au  s talagmomètre,  qu i  est  
u t i l i sée  dans  certai ns  pays.  

A.3  Apparei l lage 

Un  tens iomètre  au  vo lume de  gou tte  u t i l i sé  pour l es  besoins  décri ts  c i -dessus  exi ge  une  
ce l l u l e  thermorégu lée,  un  capteur pour  détecter  l es  gou ttes  et  un  d ispos i t i f  de  dosage  créan t  
des  gou ttelettes  à parti r  d 'un  débi t  constant  avec  une  précis ion  su ff isan te.  

Un  équ ipement  de  laboratoi re  thermostaté  comportan t  une  un i té  de  refro i d issement  ou  
d 'au tres  moyens  permettan t  de  main ten i r  l a  température  de  l a ce l l u l e  de  gou tte  à  
23  °C  ±  1  °C.  

A.4  Procédure 

A.4. 1  Préparation  de  l 'apparei l l age  

Des  tubes  capi l lai res  provenant  de  l 'embal lage  d 'ori g i ne  do i vent  être  u t i l i sés  pour l es  
mesurages.  Évi ter tou t  con tact  non  protégé  avec  l es  tubes  capi l lai res.  Ve i l l er  à  nettoyer tous  
l es  composan ts  en tran t  en  contact  avec  l 'eau  ou  l ' i so lant  l i qu ide  de  l a  man ière  décri te  en  6 . 1 .  

A.4.2  Étalonnage 

La méthode  au  vo lume de  gou tte  é tant  u ne  méthode  abso lue  reposan t  sur des  valeurs  
géométri ques  constantes,  préalablemen t déterm inées  ou  mesurées,  e l l e  n 'exige  pas  
d 'étalonnage.  

Le  d isposi t i f  do i t  être  régu l i èrement  véri f i é  ( l e  capteur  du  détecteur,  par  exemple)  se lon  les  
recommandations  du  fabrican t.  

A.4.3  Préparation  de  l 'échanti l lon  d 'essai  

À l 'ai de  d 'un  bain  thermostaté,  aj uster l a  température  de  l 'échanti l l on  soum is  à  l ' essai  à  
23  °C  ±  1  °C.  Déterm iner  l a  masse  vo lum ique  de  l ' i so lant  l i qu ide  soum is  à l ' essai  à  cette  



 – 36  – IEC  62961 :201 8    I EC  201 8  

température.  La masse  vo lum ique  do i t  ê tre  mesurée  conformément  à l ' I SO  1 21 85  (méthode  
de  référence) ,  mais  l ' I SO  3675  est  également  acceptée.  

Pour  l 'exacti tude  de  mesure,  l a  masse  vo lum ique  de  l ' i so lant  l i qu ide  do i t  être  connue  au  
m ieux  à  ±  0 , 01  g /cm 3  près  à  la  température  de  mesure.  

Verser  l ' eau  et  l ' i solant  l i qu ide  dans  l ' i nstrument (en  foncti on  de  l a  concepti on  de  l ' i nstrument  
et  du  montage  expérimental ) .  

A.4.4  Détermination  

L'apparei l l age  do i t  ê tre  monté  de  man ière  à  p lacer l 'embout  de  l 'aigu i l le  dans  l 'eau /l ' i so lan t  
l i qu i de,  mais  tou t  en  restant  su ff isamment  é lo i gné  du  capteur de  gou tte  af in  d 'évi ter l e  
déclenchemen t prématuré  du  s i gnal  l orsque  l a gou tte  g ross i t  dans  l e  champ du  capteur.  

I l  est  importan t  de  vei l l er  à  ce  que  l a  durée  de  formation  des  gou ttes  cho is ie  n 'ai t  aucun  
impact  su r  l e  vo lume  de  l a gou tte  en  cours  de  formation .  Pour une  mei l l eu re  comparaison ,  i l  
est  recommandé  de  comparer  des  durées  de  maturation  d ' i n terface  ou  des  plages  de  durées  
de  matu ration  d ' i n terface  i den tiques.  

A.4.5  Évaluation/expression  des résu l tats  

Le  résu l tat  de  l a  tension  i n terfaciale  mesurée  est  dédu i t  de  l a  moyenne  d 'un  nombre  l i brement  
chois i  de  mesures  i nd ividuel l es  comportant  au  moins  tro is  gou ttes .  

Calcu ler  la  tens ion  i n terfaciale,  σ,  en  mN/m  se lon  l a formu le  (A. 1 )  

  
2 HB

Vg

r f

∆ρ
σ

π
=

×
 (A. 1 )  

où  

σ  est  la  tension  i n terfaciale  exprimée  en  mN/m ;  

∆ρ  est  la  d i fférence  de  masse  vo lum ique  entre  l 'eau  et  l ' i solan t  l i qu ide,  en  g /cm 3 ;  

V est  le  vo lume de  détachement  de  gou tte,  en  cm 3 ;  

g  est  l 'accélération  g ravi tationnel le  =  981  cm /s2  ( la  valeur exacte  est  donnée  par l es  
au tori tés  l ocales) ;  

r  est  l e  rayon  eff i cace  au  moment  du  détachement,  en  cm ;  

fHB  est  l e  facteu r de  correction  (Harkins  et  Brown  [9] ,  en  cm -2)  (exi gé  en  foncti on  de  l a  
concepti on  de  l ' i nstrument) .  

Selon  l a  conception  du  tube  capi l lai re,  l a  correction  de  Harkins  et  Brown  [9]  peu t  être  exi gée.  
Contacter  le  fabricant  pour connaître  l e  choix  de  l a  correcti on  en  foncti on  du  tube  capi l lai re.  

Étant  donné  qu 'un  léger étrang lement  se  forme lorsque  l a gou tte  se  détache  du  capi l l ai re,  l e  
rayon  eff i cace  au  moment  du  détachement  est  en  principe  sens iblemen t p l us  peti t  que  l e  
rayon  externe  du  capi l lai re.  L'étrang lement  dépend  un iquemen t du  rapport  en tre  l e  rayon  du  
tube  capi l l ai re  et  une  l ongueur  spéci f ique.  La  correcti on  peu t  être  déterm inée  de  man ière  
empi ri que  par Harkins  et  Brown  [9]  e t  tradu i te  en  une  corré lat i on  anal yt i que  par Wi lkinson  et  
Kidwel l  [1 0] .  
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A.4.6  Corrélation  entre  l es  résu l tats  obtenus avec  l a  méthode au  volume de goutte et  
ceux obtenus  avec  l a  méthode à  l 'anneau  

Lors  d 'un  essai  comparati f  i n terlaborato i res ,  des  preuves  l im i tées  (Tableau  A. 1 )  on t  perm is  de  
démon trer que  la méthode  au  vo lume de  gou tte  présente  un  comportement  dynam ique  de  l a  
maturation  d ' in terface  en  foncti on  du  temps  ains i  que  des  valeurs  absolues  s im i lai res  à  ce l l es  
de  la  méthode  à l 'anneau .  

Tableau  A. 1  – Comparaison  des  valeurs de  tensions in terfaciales mesurées à  1 80  s   
et  à  300  s  jusqu 'à 400  s  obtenues par la  méthode au  volume de goutte  et  par   

l a  méthode à  l 'anneau  

Type d ' i sol ant  
l i qu ide  

I solant  l i qu ide 
m inéral  neuf  

I solant  
l i qu ide  
m inéral  
usagé  

Ester l i qu ide  neuf  Ester l i qu ide  
usagé 1  

Ester  l i qu ide 
usagé 2  

Temps (s )  1 80  300  à  
400  

300  à  400  1 80  300  à  400  1 80  300  à  400  1 80  300  à  400  

Valeur de  l a  
méthode au  
volume de  
goutte  (mN/m )  

(réal i sée  par 2  
l aboratoi res)  

47, 7  47, 0  28, 6  24, 5  23, 5  22, 2  20, 8  1 9 , 4  1 9 , 4  

Valeur de  l a  
méthode à  
l 'anneau   
(mN/m )  

(réal i sée  par 29  
l aboratoi res)  

48, 1  47, 9  24, 4  24, 5  24, 4  20, 3  1 9, 5  1 7, 1  1 6 , 0  

 

Le  comportement  dynam ique  en  foncti on  du  temps  peu t  être  u t i l i sé  pour  fai re  la  d i s t inction  
en tre  des  i so lants  l i qu ides  ayan t  subi  des  vie i l l i ssements  d i fféren ts  (vo i r  l 'Annexe  B) .  

A.5  Fidél i té  

Conformément  au  présen t  document,  l es  valeurs  de  répétabi l i té  et  de  reproductibi l i té  
su i vantes  peuvent  être  obtenues:  

– répétabi l i té:  1 , 0  mN/m  (écart  type  des  déterm inati ons  réal i sées  en  double  par  un  même 
opérateur) ;  

– reproductibi l i té :  2 , 0  mN/m  (écart  type  pour  un  même échan ti l l on  soum is  à  l 'essai  par 
d i fféren ts  l aborato i res) .  

La répétabi l i té  et  l a  reproductib i l i té  ne  son t  pas  un iquemen t  déf in i es  à  part i r  de  l ' i ns trumen t,  
mais  également  à parti r  du  résu l tat  de  mesure.  La plage  i nd iquée  fai t  référence  aux valeurs  
attendues  pour l es  i so lan ts  l i qu ides,  en tre  1 5  mN/m  et  45  mN/m .  

Ces  résu l tats  reposent  su r  l e  peu  de  résu l tats  obtenus  l ors  d 'un  essai  comparati f  
i n terlaboratoi res  (2  partici pants) .  

A.6  Rapport  d 'essai  

Le  rapport  d 'essai  do i t  comprendre  les  i n formations  su i van tes:  

•  un  commentai re  précisan t  s i  l ' eau  a été  dosée  dans  l ' i so lan t  l i qu i de  ou  l ' i nverse;  

•  une  référence  au  présent  document  e t  à  l a  méthode  u t i l i sée;  
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•  l ' i den ti f i cation  de  l ' échan ti l lon  soum is  à l ' essai ;  

•  l a  date  et  le  l i eu  où  l a  déterm inati on  a été  réal i sée;  

•  l a  valeu r de  la  tens ion  i n terfaciale  en  mN/m  et  l a  durée  de  maturation  de  l ' i n terface  en  s ,  
28, 0  mN/m  à 1 80  s,  par  exemple.  
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Annexe B  
( in formative)  

 
Essais  d ' investigation  pour di fférencier les  isolants  l iqu ides usagés  

B.1  Général i tés  

L'expérience  et  les  résu l tats  des  essais  comparati fs  i n terlaborato i res  on t  i nd iqué  que  l a  
d ispers ion  des  essais  répétés  au  bou t  de  1 0  m in  est  i n féri eure  à  0 , 1  mN/m  par  m i n  
(Figure  1  a) ,  b)  et  F i gure  2)  e t  sous  l a l im i te  de  détection  des  tens iomètres  classiques.  S i  une  
comparaison  et  une  d i fféren tiation  des  i solants  m inéraux  usagés  ou  des  esters  i so lan ts  
l i qu ides  sont  exigées,  i l  est  recommandé d 'obten i r  une  valeur donnan t  une  expression  pl us  
réal i s te  de  l a  tens ion  i n terfaciale  rée l le  p l us  proche  des  cond i t i ons  d 'équ i l ibre,  et  moins  
sens ible  à l a  durée  de  l a  mesure  réal i sée.  Dans  l e  cas  des  instruments  motorisés  (méthode  à  
l 'anneau  et  méthode  au  vo lume de  gou tte  décri tes  à  l 'Annexe  A) ,  qu i  permettent  de  procéder  
à des  mesurages  au tomatiques  à  d i fférentes  maturations  de  l ' i n terface  avec  l e  même 
échanti l l on ,  i l  est  recommandé  d 'augmenter l a  durée  de  l 'essai  j usqu 'à 400  s.  L'u ti l i sati on  de  
foncti ons  mathématiques  appl icables  peu t  permettre  d 'extrapoler  l es  valeurs  mesurées  en  
foncti on  des  valeurs  à  l 'équ i l i bre  prévues.  

La  valeur  à l ' équ i l i bre  peu t  être  extrapolée  au  moyen  de  la  méthode  de  Kezdy-Swinbourne  
[1 1 ] .  À  cet  effet,  la  valeur  de  tens ion  i n terfaciale  après  un  i n terval le  de  temps  constant  
prédéfi n i  est  tracée  en  fonction  de  la  précéden te  valeu r mesurée.  La valeur l im i te  de  l a  
tens ion  i n terfaciale  correspondant  à l a  valeur  à  l 'équ i l i bre  σ∞  peu t  ê tre  calcu lée  en  fonction  de  
l ' ordonnée  à l ' ori g i ne  (b)  e t  de  l a  pen te  (a)  de  l a  fonction  l i néai re  (Équati on  B. 1 ) .  Ce l a  
s 'appl i que  tan t  pour  l a  méthode  à  l 'anneau  que  pour l a  méthode  au  vo lume de  gou tte.  

 ∞σ  =  
b

a

−1
  (B. 1 )  

Un  exemple  de  cette  méthode  peu t  être  consu l té  au  Tableau  B. 1  et  à  l a  Fi gure  B. 1 .  

Tableau  B.1  – Tension  i n terfaciale mesurée  à  i n terval les   
de temps égaux constants  

Temps  

s  

Tension  i n terfaci ale  

mN/m  

78  30, 7  

1 21  29, 6  

1 65  28, 8  

21 0  28, 2  

255  27, 8  

299  27, 4  

344  27, 1  

388  26, 8  

 

La d i fférence  de  durée  en tre  l a  valeur tracée  su r  l 'axe  x  et  l 'axe  y est  de  1 34  s  (par exemple,  
l a  valeu r mesurée  à 78  s  (30, 7  mN/m )  est  tracée  par rapport  à  l a  valeu r mesurée  à  21 2  s  
(28, 2  mN/m) ,  etc. ) .  La valeur calcu lée  pour  la  tens ion  in terfaciale  à  l ' équ i l i bre  est  de  
25, 9  mN/m .  
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Figure B. 1  – Tracé des données du  Tableau  B. 1  
selon  l a  méthode  de  Kezdy-Swinbourne  

B.2  Appl ication  

Tableau  B .2  – Comparaison  des  valeurs de  tensions in terfaciales  mesurées à  1 80  s  avec 
valeurs  à  l 'équ i l ibre obtenues selon  l a  méthode de  Kezdy-Swinbourne 

I solant  l i qu ide  Valeur  mesurée à  1 80  s   

 
mN/m  

Valeur  à  l 'équ i l i bre  au  moyen  de  
l a  méthode de  Kezdy-Swinbourne  

mN/m  

I solan t  l i qu i de  m inéral  usagé  1  25, 1  24, 9  

I solan t  l i qu i de  m inéral  usagé  2  25, 7  24, 4  

 

La valeur de  tens ion  i n terfaciale  à 1 80  s  étan t  mesurée  dans  des  cond i t i ons  dynam iques,  e l le  
est  d i fférente  de  la valeur  à l ' équ i l i bre.  La d i f férence  en tre  ces  valeurs  représen te  la  
d i fférence  d 'état  du  vi e i l l i ssement.  Dans  l e  cas  des  i so lan ts  l i qu ides  m inéraux  usagés,  même 
s i  l a  valeur  de  l ' i so lant  l i qu i de  m inéral  2  est  quelque  peu  pl us  é levée  à  1 80  s ,  l a  valeu r à  
l 'équ i l ibre  est  en  réal i té  i n féri eure,  ce  qu i  correspond  à une  quanti té  p lus  importante  de  
substances  tens ioacti ves  présen te  (Tableau  B. 2) .  

Cette  approche  peu t  permettre  de  comparer l e  comportemen t des  i so lants  l i qu ides  usagés  
i nh ibés  ou  non  i nh ibés  duran t  l eur  vie i l l i ssement  en  service.  

 

  

IEC  

26, 6  

σ
 /
 m

N
/m

–
1
 

27, 5  28  28, 5  29  
σ  /  mN/m –1  

y = 0, 5042x +  1 2, 823  
R2  = 0, 991 7  

29, 5  30  30, 5  31  

26, 8  
27  
27, 2  
27, 4  
27, 6  
27, 8  
28  
28, 2  
28, 4  
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