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METHODE POUR EVALUER LA STABILITE
A L’OXYDATION DES HUILES ISOLANTES

PREAMBULE

1) Les décisions ou accoids officiels de la CET en ce qui conceine les questions techniques, piépatés par des Comités
d’Etudes ol sont repiésentés tous les Comités nationaux s’intéiessant a ces questions, exptiment dans la plus grande
mesure possible un accord inteinational sut les sujets examinés

2) (es décisions constifuent des tecommandations miernationales €t sont agieees comme elles pares T nités nationaux

3 ans le but d’encourager cetie unification internationale, la CE1 exprime le ¥cety s nationaux ne
ossédant pas encore de régles nationales, loisqu’ils piépatent ces régles, pre aphentale de ces

4) On reconnait qu’il est désitable que I’accord intetnational sur ces questiox i i t haimoniser les
1egles nationales de normalisation avec ces tecommandations dans 4a mes U Yos es 1e petmettent
Les Comités nationaux s’engagent a uset de lewt influence d e

S p milé d’Etudes No 10 Huiles|isolantes
Apres la parution e it1€ ¢ditiof, qui avait le statut d’un 1appoit gur les progiés
effe¢tués en vue de ation, les études se pouisuivitent et un pipjet deiévision
fut fliscuté loiysd’ung 1éUnid Titerlaken en 1961 A la suite de cette 1éunion, un pipjet fut soumis
a l’apptoba i b wivant la Régle des Six Mois en novembie 1961

Noivege
Pays-Bas
Belgique Poitugal
Canada Roumanie
Danemaik Royaume-Uni
Etats-Unis d’Amérique Suede
Finlande Stisse
France Tchécoslovaquie
Hongrie Turquie
Isiaél Union des Républiques Socialistes

Italie Soviétiques
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METHOD FOR ASSESSING THE OXIDATION STABILITY
OF INSULATING OILS

FOREWORD

I) The foimal decisions o1 agreements of the TE C on technical matteis, ptepared by Technical Committees on which all the
National Committees having a special interest theiein are represented, expiess, as neaily as possible, an international
consensus of opinion on the subjects dealt with T~

tional &a&litees in

3) In order tq promote this international unification, the I E C expresses the wish that all NationahCom itte ha}g as
yet no national rules, when preparing such rules, should use the I E C recommendations's e s for
these rules| in so far as national conditions will petmit

2) They have[The Torm ol tecommendations for international use and they aie accepted by the
that sense

4) The desirability is recognized of extending international agieement on these matters t oug
national sthndardization 1ules with these recommendations in so far as natiénal condit
Committees pledge their influence towards that end

; honize
it The Njitional

This recpmmendation has been prepated i ee No 10, Insulating Oils

Following the issue of the fil ion i i e status of a 1eport on the progiess made
in the work ¢f prepating a ieCqmme i e ontinued and a diaft 1evision was discussed
at a meeting held at Inteqlake O \As ayestt of this meeting, a diaft was submitted to the National
Committees for app i E ile in November 1961

The foliowing couptti n favour of publication

Netheilands
Norway
4 Portugal
Romania
Sweden
inland Switzerland
France Tuikey
Germany Union of Soviet Socialist Republics
Hungaty United Kingdom
Istael United States of Ametica

Italy
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METHODE POUR EVALUER LA STABILITE
A L’OXYDATION DES HUILES ISOLANTES

1 Introduction

La description de cette méthode piécise les conditions de 1éalisation L de 1éactions
phydiques et physicochimiques successives beaucoup plus complexe q Pt Rilysique simple
comjme une masse volumique, une viscosité ou méme une rupture par t1 i ?3 éprouvette
de !Elétal

1l est donc indispensable que cet essai soit effectué sous la 10 i ialiste tant pout
ce dui concerne son exécution que son interprétation
Celles-ci, relativement aisées dans le cas d’une huile d€jasqimue peuvent St b plus délicates
quand il s’agit d’un produit nouveau On sait, pa1 e i t actuellement
plug de soufre qu’autrefois 11y a donc lieu de ciai ile inconnue, doijt les composés
sulffireux peuvent contaminer le catalydeur métalli piésence de résulfats anormaux
mérhe loisque toutes les précautions i forme et pout
con
¢étude séparée
L’edsai a été élaboré po istil § huties produits
conktitue une extrapol

mentaires deviont
longue

itions complé-
beaucoup plus

2

la température
de ré d’oxydation
est
3 | ‘Reécipient

Le récipient d’essai est un tube d’essai en verie a fond hémisphétique au borosilicate ou en vere
neutre présentant les dimensions suivantes

Diamétre extérieut : 25 mm
Diameétre intérieur : 22,5 + 0,5 mm
Epaisseur des patois: 1,25 mm
Longueut : 150 4 2 mm
Capacité : enviton 50 ml

Le tube d’essai est recouveri d’une plaque 1onde, lype verre de montre, en verie au borosilicate ou
en verie neutre, de 40 mm de diamétie et de 2 mm d’épaisseur percée d’un orifice de 7 mm de diamétie
peimettant le passage du tube d’amenée de Poxygeéne La convexité de la plaque est otientée veis le bas


https://iecnorm.com/api/?name=b76a0c8ee627e77bc0543b9be64d33cc

METHOD FOR ASSESSING THE OXIDATION STABILITY
OF INSULATING OILS

1

Introduction

The deg|
physical and
physical proj

It is, thd
both as rega

These af
a new prody
sulphui than
constituents

staff

2

essive
imple

Kpert,

where

moie

urous

even
if every cate enced
The conl ¢s will have to be studied sepanately
The test has efined petioleum distillates Its ¢xten-
sion to othe
The method is, in pring In that case, it may be necessaty tg take
extia precau
Principlg
The oilf to which a stieam of oxygen is bubbled, is maintained for a
catefully me tempéiatuie of 100°C in the presence of metallic copper The degtee

of oxidatiofli

3

Test veslsel

The test vessel is a round-bottomed boiosilicate glass o1 neutral glass test-tube of the following

dimensions :

Exteinal diametet: 25 mm
Tntetnal diameter: 225 -~ 05 mm
Wall thickness : 125 mm

Length:
Volume :

150 4+ 2 mm
approximately 50 ml

The test tube is covered with a 1ound watch-glass type plate of borosilicate glass ot of neutral glass
40 mm in diameter and 2 mm thick having a hole, 7 mm in diameter, fo1 the oxygen lead-in tube The

convex side

of the plate is facing downwaids
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4 Quantité d’huile
La quantité d’huile doit &tie 25 4 0,1g

L’huile, mélangée par agitation, est préalablement filzée sm filtie en verie fiitté identique a celui
défini au paragiaphe 121

5  Tube d’amenée d’oxygeéne

Le tube d’amenée d’oxygéne doit étie en veite au borosilicate ou en vetie neutie, et doit avoir les
dimensions suivantes :
Diamétie intétieur : 3 mm au minimum
Diamétre extétieur: 4,5 mm au maximum
La plongée des tubes d’amenée d’oxygéne dans 'huile est systématiquement réglée pat la taille en

biseg
avec| ’'axe du tube

upn angle de 30°

6 [Réactifs

@) Oxygéne

Obtenu pat liquéfaction de l’ait
puteté minimale 99,49

b) Heptane normal

Masse volumique & 20°C  0,6836-0,6839
Indice de iéfiaction a 20°C
Température de congélatio

Distillation

509, distillent entie 98,38 e

La température ¢ les fractions cotiespondant a PO et 4 809, *

Solution d& 2 100 ml d’alcool éthylique pur

éclfé pa1 passage sur de lacide sulfurique concentré et si de la chaux

o1d} dut autie procédé d’efficacité égale ou supérieure

tapacité, setvant de volant, 1égulatise le débit d’oxygéne dont[I’exces barbote
ninérale contenue dans une éprouvette

aud

L4 ‘méthode de contidle du débit est laissée au choix de 'expéiimentateur

8  Conditions de nettoyage des 1écipients d’essai

Les tubes d’essai sont lavés chimiquement Une méthode de nettoyage qui a été tiouvée satisfaisante
consiste A laver successivement avec de l'acétone, de leau distillée, puis avec de lacide sulfurique
concent1é qui est éliminé pa1 1incage, d’abord & P'eau de la canalisation, puis a I'eau distillée

Les 1éactifs utilisés doivent étre chimiquement puis

On séche dans une étuve a ait maintenue a 105-110°C pendant au moins tiois hewes et on laisse

tefioidit a la températuie ordinaire dans un dessiccateur dans lequel les tubes d’essai sont conserves
jusqu’au moment de Pemploi

* [ ’heptane normal ainsi défini est identique a celui utilisé comme caibwant de référence dans les essais d’indice
d’octane pout catbuiants de moteurs a essence
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4 Quantity of oil
The quantity of oil shall be 25 - 0 1g

The oil, mixed by stiiiing, is fiist filtered thiough a sintered glass filtei, identical with that desctibed
under Sub-clause 12 1)

5 Oxygen lead-in tube
The oxygen lead in tube shall be of boiosilicate glass o1 neutial glass, and shall have the following
dimensions
Intetnal diameter: 3 mm minimum

External diameter: 45 mm maximum

The depth of the oxygen lead-in tubes within the oil is set by theit bevelled ends, which touch the
bottoms of the test vessels The plane of their bevel forms an angle of 30° with the axi5ef the tube

6  Reagents

a) Ox¥ygen
Obtained from liquid ai1
migimum putity 9949

b) Notmal heptane
Depsity at 20°C 0 6836-0 6839
Refiactive index at 20°C 1 3876-1 3879
Solidification temperatuie  below o
Distillation

50%; distills between 98 38 and 98 48°
A maximum tempetatute tise of 0 20°C

(9]

—

en

A dolution of 2 gpaf alk e M\VIQ0 ml jof pute ethyl alcohol

¢) Indiicator solution

d) Titjation solytion
01|N alco
7  Oxygen

The oxy
lime o1 sod4
A 10 1it
a mineal 6

¢ passing it through concentrated sulphuiic acid and ovei
nethod of equal o1 greater efficacy

pevessel, smoothes the oxygen flow, excess of which bubbles thiough

Flow 14

The me heck the flow 1ate is left 1o the discietion of the opeiatol

8  Methods of cleaning the test vessels

The test tube shall be chemically cleaned A method of cleaning which has been found satisfactory
is to wash with acetone, distilled watei, then with concentiated sulphutic acid which is 1emoved by washing,
fitst with tap wate1, then with distilled watet

The 1eagents used must be of chemically pure giade

The apparatus is diied in an ait oven at 105-110°C fo1 at least 3 houis, and then allowed to cool
to 1oom tempeiature in a desiccator in which the test-tubes aie kept until they aie used

¥ Normal heptane as desciibed above is exactly the same as that used as a teference fuel in testing the octane index
of inteinal combustion engine fuels
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9  Régime thermique et dispositifs de chauffage

La tempéiature d’essai de 'huile est fixée 4 100°C avec une toléiance de + 0,5°C

La tempéiatuie du bloc thermostatique nécessaire pour maintenit huile & 100°C 1égle le régime
thetmique de Patmosphéte se tiouvant au-dessus du niveau de I'huile La température juste au-dessous
du couveicle du tube d’essai est au moins égale & 70°C

On utilise, pout le chauffage, un bloc d’aluminium en métal forgé percé de tious dans lesquels sont
logés les tubes d’essai décrits a I'article 3 Ce bloc comporte au moins quatre emplacements pour les tubes
d’essai  sa tempéiature est maintenue constante giice a un thetmométie & contact Les tubes d’essai
sont enfoncés aussi complétement que possible dans les alésages Si tel n’est pas le cas, de courts colliers
métalliques tiaveisant le couvercle isolant entourent les tubes d’essai et assuient leut chauffage sut toute

lewr hauteur
[N

10 | Catalyseur

;jwe électto-

Il est prépaié

Le cuivre métallique utilisé comme catalyseur d’oxydation est constitus
lytiue put commercial, non recuit, dont le diametre est compids entre
comime suit

paihun\fil

a) Immédiatement avant usage, polir le fil de cuivre 4 "ai Nae ¥oite émeti ou d’une autie
toile abrasive équivalente (voir annexe A) T aide de papier
filtte n’abandonnant pas de fibres, puis d’ [ibres

oximativement

pur, sécher a

toute souillure

11

e de régime, la
dugé érituze de 100°C
et mps nécessaiie
pot

eront effectuées
Y

12

1271 Dépét

La piéeipitation du dépdt est effectuée en suivant 1igoureusement la technique déciite ci-apres

La prise initiale de 25 g d’huile vieillie attificicllement est versée, aprés une hewte de 1efroidis-
sement dans ’obscuiité dans un Eilenmeyer de 500 ml A bouchon 1odé On utilise par fiactions
successives, 300 ml d’heptane normal pour recueillii par tingage I'huile adhéiant a Iéprouvette,
4 la spirale de cuivre et au tube d’airivée de Poxygene, la totalité de cet heptane est ajoutée a Ihuile
contenue dans I'Erlenmeye1

On laisse ensuite 1¢poser le mélange dans Pobscurité pendant 24 heures, & la températute de
20 + 2°C, avant de le filtter sui filtre en verie préalablement séché jusqu’a poids constant Le
diamétre maximal des pores du filie en veire, compris entie 5 et 15 micions, est déterminé suivant
la méthode déciite en annexe B
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9  Heating arrangements

The test temperature for the oil is 100°C with a tolerance of 4- 0 5°C

The temperature of the thermostatic block requited to maintain the oil at 100°C governs the
temperature of the air above the oil suiface The temperatuie just below the cover of the test-tube
shall be not less than 70°C

A wrought aluminium block provided with holes to accommodate the test-tubes, described under
Clause 3 above, is used foi heating Provision is made in the block for at least four test-tubes, and its
temperatuie is maintained constant by the use of a contact thermometer The test-tubes are inseited
as far as possible into the holes If they cannot be completely inser ted, short metal collats passing through
the insulating cover and surrounding each test-tube will ensure heating over the full length of the tube

10 Catalyst

The methllic copper used as oxidation catalyst consists of a wire of non-annes i 210-
lytic copper pf diameter between 100 and 102 mm 1t is prepared as f6

a) Immediately before use, the copper wire is polished with PR iyalent
abrgsive cloth (see Appendix A) All traces of abrasi
and| then with a diy, lintless cloth

bapel

b) A giece of the polished wite 30 5 cm :I:Ol '\' injately
22 lem exteinal diameter and 5 cm
¢) The| spiral is thoroughly cleaned by dipping.it s 8 pute ethyl ether, diied in ait
and| immediately introduced into the/Test vesse
d) To
The|
11 Duration of test
The test-tube bé tute,
the dutation atuie
of 100°C and time
taken to adj
The medsuie and e isati , , i only

121 Sludge’ formation
The sludge shall be piecipitated by adheting strictly to the procedure desciibed below

The sample of 25 g of artificially aged oil is cooled in the dark for 1 houi, and is then
pouted into an Erlenmeyer flask of 500 ml capacity, fitted with a giound glass stopper 300 ml
normal heptane is then used to tecovei, by swilling, the oil adheiing to the test-tube, copper spiial
and oxygen lead-in tube; the heptane is then added to the oil in the flask

The mixture is then allowed to stand in the datk for 24 houis, at a temperature of 20 4 2°C,
before filtering through a glass filte1, pieviously dried to constant weight The maximum diameter
of the poies of the glass filter shall be between 5 and 15 mictons, and is determined in acco:rdance
with the method described in Appendix B
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Au début de toute opération de filtiation, opérer avec une dépiession faible pour éviter la traversée
du dépdt Repasser les filtrats tioubles

Toute tiace d’huile adhérente est soigneusement éliminée par des lavages répétés du dépdt a
Iheptane notmal Le volume total d’heptane noimal utilisé poui le lavage du dépoét est fixé 4 150 m1
Le filtre contenant le dépot est séché & 110°C jusqu’a poids constant

Le dépo6t adhérant au catalyseui, au tube d’essai et au tube d’amenée de oxygéne est tiansféié
pai dissolution dans de petites portions de chloroforme — au total 30 m1 — dans un cieuset de
poicelaine taié On séche & 110°C apids évaporation du chloiofoime jusqu’a poids constant et
on ajoute le poids du 1ésidu a celui du dépdt obtenu par précipitation par I'heptane noimal

Le dépot total est exprimé en ¢, du poids initial de Phuile

Il importe de vérifier I’acidité de ’heptane notmal de 1écupéiation provenant d’essais antérieurs,
qui serait éventuellement utilisé Un pioduit qui ne seiait pas neutre devigit &re puiifié avant usage

12 2 Indice de neutialisation

La solution heptanique sépaiée pai filtiation du dép6t es i }on jaugé de
500 m1 et portée a volume L’indice de neutialisation est détefminden\tii ses de 100 ml
de la solution heptanique de I’huile

Juste avant 'emploi, on piépaie la solution dg

1 4 3 ml de la solution de bleu alcalin [5 Ut . ur sensibiliser
Pindicateur sont ajoutés a 100 m1 d’un mélange\de umes d’alcool
éthylique

rouge compa-
1able a celle d’une solution a 10 %} dewitrate de g tion petsisteta

de solvant 1eut1 fQuidé, £ bn heptanique
itd tit1ée A Pajde tde-potasse alcoolique 0,1 N a une tempéiatuip ne dépassant

aile poul neu-

aite poul neu-
n de titration

13

Compte tenu de la piécision que I'on peut noimalement attendie des déteiminations élémentaiies
utilisées au couts de Iessai de stabilité a Ioxydation, on obsetve les presctiptions suivantes dans le cas
d’essais d’expertise

a) Nombre d’éprouvettes
Les essais d’expeitise sont exécutés simultanément en tiiple
b) Pesée du dépor

Si PPécart maximal de poids entie les tiois 1ésultats par 1appoit a leur moyenne aiithmétique
ne dépasse pas la valeur maximale indiquée dans le tableau ci-dessous, Iessai est valable
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At the stait of filtering only a small piessute diop should be used, to prevent the sludge passing
thiough the filtet Cloudy filtrates should be passed thiough a second time

All tiaces of oil shall be caiefully 1emoved by 1epeated washin g of the sludge with notmal heptane
The total volume of the noimal heptane used for the washing of the sludge shall be 150 m1 The
filter containing the sludge is diied at 110°C to constant weight

Sludge adheting to the catalyst, to the test-tube, and to the oxygen lead-in tube is tiansferied,
by dissolving it in small quantities of chlorofoim (a total of 30 ml), to a tated poicelain vessel It
is then diied at 110°C after the evapoiation of the chloiofoim, to constant weight The weight of
the tesidue is added to that of the sludge obtained by precipitation with noimal heptane

The total sludge is expiessed as a peicentage of the initial weight of the oil

If normal heptane 1ecoveied from pievious tests is used, it is impoitant that its acidity be checked
before 1e-use A pioduct which is not nenfial must he putified before use

122 Neutralization value

The|heptane solution obtained after filtering off the sludge is collgsted\in 4 Eng
flask and made up to the maik with n-heptane Thiee determinatios of tho. 1t ization palue

ate madg on 100 m1 samples of the heptane oil solution

Im

=

ediately befoie use, the titiating solution is prepared

1 'to|3 ml of the alkali blue solution and a diop of 1 N H sensitixg I ale
added to 100 m1 of a mixtute of 3 paits of benzene to

The |mixtuie is neutialized by 01 le to
that of a| 109, solution of cobalt nitiate Co M is least
15 secon(ds

The pame volume of neutialized solvent\is ahi astinhg, to 100 m1 of the heptane solttion
This| solution is then t 7i aleohelic\potassium hydioxide at a temperatui¢ not
exceeding 25°C

The neutlalizafion alh be dalctlated\according to the following formula

wheie

1, = the alcohlic potassium hydioxide solution necessaty to |neu-
tial @il solution

n, = the 70 1 N alcoholic potassium hydioxide solution necessaty to|neu-
trd ormgl heptane to which have been added 100 m1 of the tittating solufion

13 Referee T

Taking into account the accuiacy that can notmally be expected fiom the basic measuiements
employed duiing the oxidation stability test, the following 1equitements apply to 1efeiee tests

a) Number of samples
Referee tests shall be cairied out simultaneously in tiiplicate
b)  Weight of sludge

If the spiead between the thiee weights in 1elation to the arithmetical mean does not cxceed
the maximum value shown in the table below, then the test is valid
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La teneur en dépdt est la moyenne atithmétique des tiois essais, expiimée en %

Poids du dépdt (moyenne)

Ecart maximal

mg mg

jusqu’a 10 2
jusqu’a 20 4
jusqu’a 40 6
jusqu’a 50 8
jusqu’a 100 10
au-dessus de 100 20

¢) Indice de neutralisation

Si I’éca1t maximal entie les t1ois 1ésultats ne dépasse pas de p
tique, Dessai est valable et la moyenne constitue le 1ésyltat

&

mo

enne arithmé-
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The sludge content is the aiithmetical mean of the thiee tests expiessed as a percentage

Weight of sludge found (mean) Max permissible sptead
of results
mg mg
up to 10 2
up to 20 4
up to 40 6
up to 50 8
up to 100 10
above 100 20
AN
Acidlity
If the maximum spiead between the thiee 1esults does not exceed 40 % arithmetic n

ther

the test is valid and this mean is the 1esult
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ANNEXE A

DIMENSIONS DES GRAINS D’UNE TOILE ABRASIVE Ne 00

Les glains utilisés dans la fabrication d’une toile abiasive N 00 tiavetseront complétement un tamis
de 67 mailles/cm (170 mailles/inch)

Les catactéistiques de la maille sont définies par les dimensions suivantes

Quuerture du tamis: 0.0089 cm (0,0035 in) RN
Diamétie du fil: 0,0061 cm (0,0024 in)

NEXE B

RIMAXIMAL DES PORES D’UN FILTRE |[EN VERRE

le diamétie moyen des pores d’un filtie en veire

diamste maximal des potes fournit une indication valable| du pouvoir de
e diamétie maximal d’une patticule sphéiique pouvant le tiayeiser

1¢1
maximal des poies est déletminé en mesuiant la pression d’ai1 nécessaite poul faire

palsse le d’air au traveis du filtre mouillé pat le liquide a essayer

dans laquelle
D — diamétie du poie en micions,
, == tension supetficielle du liquide d’essai en dynes/centimétie,

P = pression obseivée, en millimeties de meicute

Pouy vétifier un filtie piésentant un diameétie maximal des potes de 5 4 15 microns, on utilisera comme
liquide d’essai soit I'eau, soit le tétiachloiuie de caibone

Le filtre lavé est complétement plongé dans le liquide d’essai dont une couche de plusiemrs millimeties
d’épaisseur 1estera sur la suiface supérieute du filtre fixé sut Pappai eil (igwe 1, page 18)


https://iecnorm.com/api/?name=b76a0c8ee627e77bc0543b9be64d33cc

17—

APPENDIX A

GRAIN DIMENSIONS FOR A No 00 ABRASIVE CLOTH

The emery grains used in the manufactuie of a No 00 abiasive cloth shall pass completely thiough
a 67 mesh/cm sieve (170 mesh/inch)

The mesh chaiacteristics ate defined by the following dimensions

Apettute width: 00089 cm (0 0035 in) N
Wite diameter: 00061 cm (0 0024 in)

DETERM]Y

FR

It is not

The dete [ the
1etaining capdci bh it

The may i e potes is determined by measuring the aii pressuie necessaly to ¢ause
the first aii Y ough the filter moistened by the liquid to be tested

The follg i

30y
P

in which
D = diametet, in micions, of the pote,
i = sutface tension of the test liquid in dynes/centimetie,

P = observed piessuie, in millimeties of meicuty

In o1der to check a filter having a maximum poie diameter of 5 to 15 micions, either water o1 catbon
tettachlotide is used as a test liquid

The washed filter is completely immersed in the test liquid of which a film of several millimeties
thickness will temain on the upper suiface of the filter attached to the appatatus (Figute 1, page 19)
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