RAPPORT CEl
TECHNIQUE | IEC

TECHNICAL 1026
REPORT Promire iion

1991-05

ulating materials

Numéro de référence
Reference number
CEVIEC 1026: 1991



https://iecnorm.com/api/?name=9e9e2c6d53a9ca4bd7d710d27de8e42e

Numéros des publications

Depuis le 1er janvier 1997, les publications de la CFI
sont numérotées & partir de 60000.

Publications consolidées

Les versions consolidées de certaines publications de
la CEl incorporant les amendements sont disponibles.
Par exemple, les numéros d'édition 1.0, 1.1 et 1.2
indiquent respectivement la publication de base, la
publication de base incorporant 'amendement 1, ot la
publication de base incorporant les amendements 1
et 2.

Numbering

As from 1 January 1997 all IEC publications are
issued with a designation in the 60000 series.

Consolidated publications

Consolidated versions of some IEC publications
including amendments are available. For example,
edition numbers 1.0, 1.1 and 1.2 refer, respectively, to
the base publication, the base publication incor-
porating amendment 1 and the base publication
incorporating amendments 1 and 2.

Validitg de la présente publication

Le contgnu technique des publications de la CEl est
constamment revu par la CEl afin qu'il reflete I'état
actuel d¢ la technique.

Des renseignements relatifs & la date de reconfir-
mation fe la publication sont disponibles dans le
Catalogye de la CEI.

des trav@ux en curs entrepris par le comité technique
qui a éfabli cette publication, ainsi que la liste des
publicatigns établies, se trouvent dans les docum
dessous]

¢ «Site web» de fa CEI*

Les rensFignemvyents relatifs & des questions a I'étude et

s ci-

. talogue des publications de la CEI
blié annuellement et mis a jour
r@guliérement
(Catalogue en ligne)*

. lietin de la CEIl
sponible & la fois :
comme périodiqug

(o)

Terminologie, s
et littéraux

En ce qui concerne la\er
se repoftera a fa
techniqup Internationa I).

Pour les
et les signes,
lecteur donsul
utiliser dn électro
graphiq:[s utitisab

. Symboles littéraux a
la CEl 60417: Symboles

compilatlon/des’ feuilles individuelles, et la CEl 60617:

Symboles graphiques pour schémas.

Validity of this publi

is kept
ring that

reconfirmation
e IEC catalggue.

the technical
prepared this publication, as well
ens issued, is to be found at the

atalogue of IEC publications
blished yearly with regular updates

(On-line catalogue)*

1EC Bulletin
Available both at the IEC web site* and
as a printed periodical

Terminology, graphical and ietter
symbols

For general terminology, readers are refg¢rred to
IEC 60050: International Electrotechnical Vacabulary
(IEV).

For graphical symbols, and letter symbols ahd signs
approved by the IEC for general use, readlers are
referred to publications IEC 60027: Letter symbols to
be used in electrical technology, |EC 60417: Graphical
symbols for use on equipment. Index, sunfvey and
compilation of the single sheets and IEC| 60617:
Graphical symbols for diagrams.

*

Voir adresse «site web» sur la page de titre.

*

See web site address on title page.


https://iecnorm.com/api/?name=9e9e2c6d53a9ca4bd7d710d27de8e42e

RAPPORT CEl
TECHNIQUE IEC

TECHNICAL 1026
R E P O RT Premiére édition

First edition
1991-05

'mal endurance testing
lating materials

© CEI 1991  Droits de reproduction réservés — Copyright — all rights reserved

Aucune partie de cette publication ne peut étre reproduite ni
utilisée sous quelque forme que ce soit et par aucun procédé,
électronique ou mécanique, y compris la photocopie et les
microfiims, sans I'accord écrit de l'éditeur.

No part of this publication may be reproduced or utilized
in any form or by any means, electronic or mechanical,
including photocopying and microfilm, without permission
in writing from the publisher

Bureau central de la Commission Electrotechnique Internationale 3, rue de Varembé Genéve Suisse
Téléfax: +41 22 919 0300 e-mail: InMail@iec.ch IEC web site http://www.iec.ch

Commission Electrotechnique Internationale CODE PRIX V
International Electrotechnical Commission PRICE CODE
MemayHapoatana Snexrtpotexiuyeckan Homuccun

— @ Four prix, voir catalogue en vigueur
For price, see current catalogue



https://iecnorm.com/api/?name=9e9e2c6d53a9ca4bd7d710d27de8e42e

-2- 1026 © CEI

SOMMAIRE

Pages
AVANT-PROPOS .oeeerteeevcmtrerersciniertrsssssteresasssssesessessssssnssssassessesanarsessssssasmeeeressosssasesersssssrassesssn 4
INTRODUCGTION ....cccviererrenrererrerensessssersssssesessarsssiosessons 6
Articles
SECTION UN - ASPECTS GENERAUX
1—Domained'applicationetobjet T e 10
2| Principes généraux \! 10
3| Méthodes analytiques pour la mesure des vitesses de réaction /\Q . 12
SECTION DEUX - METHODE D’ESSAI A, CAS D’ Uw N I\E/
4 Domaine d’application de la méthode A 18
. o SN
5| Mesure des vitesses de réaction suivant la méthiode A 20
6| Essais de vieillissement conventionnels suivant la\meéthod \) 22
7| Evaluation suivant la méthode<\x. N\ 22
8 Rapports suivant la méthode A 24
SECTION TR
g 26
10 Mesur?‘i s vite 30
11 Calculs sdiyé 34
12 i : 38
K 40
14 42
SEC SION
1§ _ Domaine d'application de la méthode C 44
16— Mesure des vitesses de réaction suivant la méthode C 46
17  Calculs suivant la méthode C 48
18 Essais de vieillissement conventionnels suivant la méthode C 50
19 Evaluation suivant la méthode C 50
20 Rapports suivant la méthode C ............ 52
ANNEXE A - Présentation des principes théoriques des méthodes d'essaiBetC ................. 54
ANNEXE B — RBIOIEINCES .....cooeieeiiie et ieeteteseesesesesssesassssssssssnnssssmsnesasnsereesess raesesssonnnes 56

FIGURES


https://iecnorm.com/api/?name=9e9e2c6d53a9ca4bd7d710d27de8e42e

1026 © IEC -3~

CONTENTS
Page
FOREWORD 5
INTRODUCTION . . 7
Clause
SECTION ONE - GENERAL ASPECTS
1 Scdpe and object ..., 11
2  General principles /\( 11
3 Analytical methods for reaction rate measurements ............occcceoereeeceieaedeodgreened \/13
SECTION TWO - TEST PROCEDURE A, SINGLE REACTION.GA
4  Range of application for procedure A A\\\/ ..... 19
5  Reaction rate measurements in procedure A 21
6 Conventional ageing tests in procedure A............. Ko \) 23
7  Evaluation in procedure A .. /\(\ / \5 23
8 Reporting in procedure A & 25
9 27
10 31
11 35
12 39
13 41
14 43
15 Range of applicatioh for procedure C 45
16  Reaction rate measurements in procedure C 47
17  Calculations in procedure C 49
18  Conventional ageing tests in Procedure C ...............o.oeeeeeeeeeeeeeeseeeeseessesssseasenns 51
19 EVAluation iN PrOCEAUNE C........cureereeierreeie e ssesseessessenssesssssassesesssssessassesessensssssesssssaseans 51
20 Reporting in procedure C ...........eereeeeeeereereeesreseennn 53
APPENDIX A — Presentation of the theoretical principles of test procedures A and B .............. 55
APPENDIX B = REfEIENCES .......ccoveuicerererieirininteieeceececeses st eeseeseeseeesesssesseeseeesssasesasesssesssasaes 56

FIGURES ...coovovmemmmmememeemsessssmsesssnnssssssssssnsensesssssseeseeseene et st eR et 58


https://iecnorm.com/api/?name=9e9e2c6d53a9ca4bd7d710d27de8e42e

—4- 1026 © CEI

COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

GUIDE POUR L’APPLICATION DES METHODES D’ESSAI
ANALYTIQUES SUR L’ENDURANCE THERMIQUE
DES MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES

AVANT-PROPQS

1) Les décisions ou accords officiels de la CE! en ce qui concerne les question

ards par des

Comités d'Etudes ol sont représentés tous les Comités nationaux s'intéres€a pxpriment
Hans la plus grande mesure possible un accord international sur les sujets\exami

2) Ces décisions constituent des recommandations internationales ¢ 5 par les
Comités nationaux.

3) Dans le but d’encourager l'unification internationale, la CE! exprime le V u ous Jes Comités pationaux

pdoptent dans leurs régles nationales le texte de la recommandatied de la \CEl “dans la mesure ol les

conditions nationales le permettent. Toute divergencg enire. la re 3 la Regle
hationale correspondante doit, dans la mesure d i indiquée~6 i hns cette
Hornidre

Le présent rapport a été établi par le Sous~Con : is A s ité g’'Etudes

Le texte de ce rapporfest iss

Les publicati

Pubjlications n

Rapport de vote

15B(BC)84

dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote

ivantes de la CEl sont citées dans le présent rapport.

%% 2Y6: Guide pour la détermination des propriétés d'endurance thermique de matériaux

isolants électriques.

216-1 (1990): Premiére partie: Guide général relatif aux méthodes de vieillissement et A I'évaluation

des résultats d'essai.

216-8-1 (1990): Troisidme partie: Instructions pour le calcul des caractéristiques d'endurance

thermique. Section 1 - Calculs basés sur les valeurs moyennes des résultats complets
normalement distribués.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

GUIDELINES FOR APPLICATION OF ANALYTICAL TEST METHODS

FOR THERMAL ENDURANCE TESTING OF
ELECTRICAL INSULATING MATERIALS

FOREWORD

1) The for
which II

possible,

al decisions or agreements of the IEC on technical matters, prepared by Te
the National Committees having a special interest therein are represented
an international consensus of opinion on the subjects dealt with.

2) They have the form of recommendations for international use and they(are “accepte ional

Commiftees in that sense.

3) In ord

; N3 5 s
should adopt the text of the IEC recommendation for their natio i ational conditions »EH
permit.|Any divergence between the IEC recommendation and s
far as gossible, be clearly indicated in the latter.

al

This reptrt has been prepared by Sub-Co
e No. 15: Insulating materials.

Committ

The text [of this report is based onthe fol

Full info

The follow}i
Publicati:[s

Q < Six %ﬂk\@ e \‘ Report on Voting
an

i
\5\3( )W 15B(CO)84

onthe Voting for the approval of report can be found in the Voting Report

Né6s. 216: Guide for the determination of therma! endurance properties of electrical insulatjng

materials.

216-1 (1990): Part 1: General guidelines for ageing procedures and evaluation of test results.

216-3-1 (1990): Part 3: Instructions for calculating thermal endurance characteristics. Section 1 -

Calculations using mean values of normally distributed complete data.
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GUIDE POUR L’APPLICATION DES METHODES D’ESSAI
ANALYTIQUES SUR L’'ENDURANCE THERMIQUE
DES MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES

INTRODUCTION

Les méthodes analytiques sont appliquées aux recherches sur les processus dJ vieillis-

sement des matériaux isolants électriques et & la mesure de ction de
vidillissement depuis plus de 25 ans. La liste de références joi e limite
auk recherches présentant des méthodes analytiques sensibles utili mesure
dep vitesses de réaction jusqu’aux températures d’utilisati &

Lal chromatographie en phase gazeuse et la spectrom asse utili comme
médthodes analytiques par les premiers cherg 2 is d rorer la
méthode A de ce rapport, ainsi que plusieurs fautfe ite [6, 7,
10, 11].

Dgs chercheurs ont plus récemmerit emplo) i i alorimeé-
tra isothermique différentiel [4], i s [9] et
d’ i bort.
D’autres chercheurs i Wtifisation de techniques analytiques rapides
(telles que Panalyse avi ig et 'analyse thermique différentielje ATD),
permettant yne estimation endurance thermique a partir des seules mesures
obtenues. ‘@u - puissent constituer des outils précieux pour
'élaboration de € éres ou la sélection de matériaux pour des essais
d’ ndurance ~ S erfme, elles ne font pas l'objet de ce rapport %ar elles
o ~ 3 tlo de résultats d’essai sur une large gamme de temperatures,

Ce

Il jexi 3 2 de connaissances en ce domaine pour préparer des modes opéra-
to /s destinés A étre publiés sous forme de rapport de la CEl, afin de preparer la
ng i ultérieure de la méthode. Ce rapport servira également & stimuler| d’autres
rechefches sur¥application des méthodes analytiques dans les essais d’endurange thermi-
gde.des matériaux isolants.

Ce rapport repose sur les principes suivants:

1) Les méthodes analytiques utilisées doivent étre assez sensibles pour permettre les
mesures de vitesse de réaction jusqu'aux températures d'utilisation des matériaux.

2) De nombreuses méthodes analytiques se sont révélées acceptables pour la mesure
des vitesses de réaction et ont fourni des renseignements sur ces vitesses de réaction.
Aussi, les méthodes d’essais favorisent-elles f'utilisation de bon nombre de méthodes
analytiques.

*

Les numéros entre crochets se rapportent & I'annexe B - Références.
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GUIDELINES FOR APPLICATION OF ANALYTICAL TEST METHODS
FOR THERMAL ENDURANCE TESTING OF
ELECTRICAL INSULATING MATERIALS

INTRODUCTION

th

B~
>

Dr

"

There is [th ufficie to
be publig 3 \ of
the methpd. Thisr¢ is also intended to stimulate further work on the application of ana-
lytical methods for therfal endurance testing of insulating materials.

This report is based on the following principles:

1) The analytical methods used must be sensitive enough to enable measurements of
ageing reaction rates down to the application temperatures of the materials.

2) Several analytical methods have been shown to be suitable for reaction rate meas-

urements and to produce similar information about reaction rates. Therefore, the test
procedures allow the use of several analytical methods.

*

Numbers in square brackets refer to Appendix B - References.
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3) La mesure des vitesses de réaction de vieillissement permet de déterminer la
vitesse du processus de vieillissement (ou d’autres réactions), produisant ainsi des
renseignements sur la pente de la courbe d’endurance thermique, par exemple.

4) Les valeurs de vitesse de réaction ne permettent pas, a elles seules, de décrire
entiérement 'endurance thermique des matériaux. Elles doivent étre combinées a des
essais de vieillissement de type conventionnel pour produire des valeurs d'endurance
thermique réelles comme celles figurant dans la Publication 216 de la CEI.

5) La mesure analytique des vitesses de réaction a pour but d’assurer le méme
mécanisme physique ou chimique de vieillissement que lors d'essais de vieillissement
conventionnels aux températures d’utilisation, mais & une vitesse beaucoup pius
Blevée:

5) Les matériaux présentent des processus de vieillisse moins
spécifiques. Aussi, les méthodes d’essais doivent-elles étre Soi i (appli-

La|comparaison entre les méthodes d'essais décrites d : ; bthodes
d’Tsais d’endurance thermique conventionnelles, normalisé ex a Publi-
ca

iminant

conven-
exigent

Ileven 8tré simulées avec précision, suftout en
d{ & Rhumidité atmosphérique et & oxydation.
C plus haut, ce rapport décrit trois mgthodes

d'gssais de axi . éthodes peuvent s'avérer extrémement utiles
i dans la

Pu

Ce la CEl.
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3) Measurements of the ageing reaction rates serve the purpose of determining the
rate of the ageing process (or of separate reactions), producing information e.g. about
the slope of the thermal endurance graph.

4) Reaction rate values alone cannot be used to totally describe the thermal
endurance of materials. They must be combined with ageing tests of the conventional
type to produce actual thermal endurance values in the same form as IEC Publi-
cation 216.

5) The goal of analytical reaction rate measurements is to ensure the same physico-
chemical ageing mechanism in the conventional ageing tests as at application
temperatures, but at a much higher rate.

6) There are materials with ageing processes of different complexity,~The te procl—
dures |should be either universal (applicable to any material) or<also (of ditferent
complexity.

218, the following differences may be revealed:

-~ tegt procedures in this report produce experi n
tempefature range of materials, eliminating the

— the ! g a
shorter duration are needed, and the analyti 3 e
time;

- acfual service conditions ca 3 e

ageing due to atmospheri

Following the principles
complexity are de
in establishing so
using IEQ Publication 2

, three test procedures of increasirng
procedures may be found extremely useful
aterials, additional to those obtained through

Throughagut this arminology and concepts presented in IEC Publication 216 afe
used.
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SECTION UN - ASPECTS GENERAUX

1 Domaine d’application et objet

Le présent rapport décrit des méthodes d’essai destinées & I'évaluation de I'endurance
thermique des matériaux isolants électriques, fondées sur I'utilisation combinée de
méthodes analytiques sensibles pour la réalisation d’essais accélérés et d’essais de
vieillissement conventionnels. Elle énonce également les conditions & observer lors
du déroulement des essais et démontre comment les caractéristiques correspondant a

indi i n 216 de
la|CEI sont obtenues a partir des résultats d'essais.

2 | Principes généraux

2.1 Description des méthodes d’essais

Lg vieillissement thermique des matériaux isolant ) brincipalement de
réactions chimiques qui entrainent des modifigations p i des propriétés physi-
gques des matériaux et finissent par altérer leur féncti i a composition chimique
(ré¢sultant de la détérioration due aux réactl deviei ent thermique) et la valeur de

nimporte quelle proprieté physiq anséquent, étroitement liées.

Il lest alors possible d’estimer la performancé.a\long terme des matériaux grage a une
mesure appropriée des vitesses (e réactionide vieillissement (qui décrivent la vitesse de
dégradation) combinées & des essai ' issement de type conventionnel.

Puisque la corré ati i haut peut présenter une complexité varjable, ce
guide décri ade ais (A, B et C) qui tiennent compte de la cqgmplexité

crpissante

Publication 216 de la CEl).

Dans les méthodes B et C, trois réactions de vieillissement sont considérées comme
importantes: la dégradation thermique se produisant en atmosphére inerte, I'oxydation et
'hydrolyse (ou au moins deux de ces réactions). On admet généralement que, s'il existe
plus d'une réaction du méme type (plusieurs réactions oxydantes, par exemple), une
réaction domine alors le groupe de réactions (& savoir, une réaction oxydante domine les
réactions oxydantes). Le principe essentiel consiste A sélectionner les conditions de
vieillissement afin d’accélérer les trois réactions principales de fagon égale, en vue de
simuler du mieux possible le véritable processus de vieillissement se produisant a une
température inférieure. Ce résultat s'obtient en deux étapes.
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SECTION ONE - GENERAL ASPECTS

1 Scope and object

This report describes test procedures for evaluation of the thermal endurance of electrical
insulating materials, based on the combined use of sensitive analytical methods for the
determination of test acceleration and of conventional ageing tests. It describes the condi-
tions to be observed in the test procedures and shows how characteristics corresponding
to temperature index (T1) and halving interval (HIC) of IEC Publication 216 are derived
from the testresuits

2 General principles

2.1 Daeascription of test procedures

Thermal|ageing of insulating materials is mainly compo of chemi eagtions, which
progresdively cause changes in the physical properties of ial and in the epd
affect itq functionality. The chemical composition (as a fesult © erioration due to the
thermal ageing reactions) and the value of any physical propésty of.the material are thefe-
fore closely correlated. @

It is thug possible to provide means of estimati ong term performance of materials
through |suitable measurements of ageing of
degradation) combined with agei

Since thg correlation give A,

B and C) are presented His gui ki nto account the increasing complexity of the
ageing grocess. @

In proce S : e
ageing rpaction domina < oing process. In this case the time to end-point in a cgn-
ventiongl ageing is\d proportional to the ageing reaction rate at the ageing
temperajure 2 g 0f reaction rates as function of temperature can therefgre
be used|td mal endurance graph, if the curve is fixed so that it contains a

thermal | endurance gkaph, values of the thermal endurance characteristics corres-
ponding|to temperatuce index Tl and halving interval HIC (see IEC Publication 216) can |be
obtained.

In procedures B and C, three ageing reactions are assumed to be important: thermal
degradation proceeding in an inert atmosphere, oxidation and hydrolysis (or at least two of
these reactions). It is assumed that if there is more than one reaction of the same kind
(e.g. several oxidative reactions), then one reaction dominates that reaction group (e.g.
one oxidative reaction dominates the oxidative reactions). The main principle is to select
the ageing conditions so as to accelerate all the three principal reactions by equal
amounts, in order to simulate the real ageing process occurring at a lower temperature as
closely as possible. This is accomplished in two steps.
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Premiérement, on détermine (dans des conditions constantes), I'accélération de chacune
de ces trois réactions par la mesure de la vitesse de réaction. Deuxiémement, des essais
de vieillissement conventionnels sont réalisés en utilisant des concentrations d’oxygéne et
de vapeur d’eau permettant d'égaliser le processus. Cette méthode d’essai est aussi appe-
Iée méthode PVE (processus de vieillissement égalisé). Dans la méthode B, toutes les ré-
actions de vieillissement sont reconnues comme essentiellement indépendantes et
homogénes, c’est-a-dire qu’elles se produisent de fagon identique n’importe ot dans le
matériau d’essai. Comme dans la méthode A, il est possible de calculer les caractéristi-
ques d’endurance thermique a partir des résultats d’essais.

Si l'une des réactions de vieillissement est contrélée par diffusion, elle n'est plus considé-
rée[comme indépendante des dimensions du matériau (principalemen isseur).|La mé-
thofile C donne des instructions spécifiques a ce cas.

2.2| Sélection des méthodes d’essais

La méthode d’essai et la méthode analytique choisies dép : plexité
du i i ! i ainsi ils di ihles.ches hypothiéses de base
pré ¢ 2 ides.

3

3.1| Conditions générales

Ceflte publication ne porte que su i i mesure
deq vitesses de réactid e i i i onction
deq méthodes analytiq

Il existe de nombre s B3 3 éaction

de viei||isse ari i nts/électriques. Toute méthode analytique dojit satis-
faire aux criters zenti i

ir des me-

%ure es-

ifférentes

| on me-

2 ractions
prmclpales Une telle séparatlon peut ne pas étre directement possible dans le cas
d’une degradation thermique. Il convient alors d’utiliser une technique différentielie ap-
propriée (voir, par exemple, le paragraphe 3.5);

- la durée des mesures doit étre assez courte pour permettre d’obtenir des résultats
dans un temps raisonnable. Compte tenu de la haute sensibilité nécessaire, cette

durée peut étre de l'ordre de semaines a la température la plus basse et méme
totaliser 1 000 h.
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Firstly, through reaction rate measurements the acceleration of each of the three reactions
is determined (at constant conditions). Secondly, conventional ageing tests are performed
using such concentrations of oxygen and water vapour that the equalizing of the process
is achieved. This method of testing is also known as the EAP method (equalized ageing
process). In procedure B, all the ageing reactions are assumed to be essentially inde-
pendent and homogeneous (i.e. to proceed identically everywhere in the test material).
From the test results the thermal endurance characteristics as in procedure A can be
calculated.

If one of the ageing reactions is diffusion-controlied, it can no longer be treated as being
independent of the dimensions of the matenial (mainly thickness). Proc
instructigns for handling such a case.

2.2 Selection of test procedures

Depending on the degree of complexity of the material to be
tation at|hand, an appropriate test procedure and analyticg
The bas|c assumptions presented for each procedure (Sub
have to be fulfilled.

3 Analytical methods for reaction rate

3.1 Geperal requirements

In this p
reactionfate measurement
is requir

There are numerous_ m
trical insulating 'al

follows:

— sgnsitivity o

ments to be he
exped S,
when

-  S€ A,
either he

critical.

seleclivity_is'not ve

In pr
shall be made. With regard to the thermal degradation reaction, this separation may not

be directly possible. In such case, a suitable ditferential technique can be applied (see
e.g. Sub-clause 3.5);

- duration of the measurements shall be short enough for the results to be obtained in
a reasonable time. It is recognized that due to the high sensitivity required the time
needed may be in the order of weeks, at the lowest temperature even up to 1 000 h.
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It importe que le vieillissement thermique du matériau soumis a I'essai soit aussi faible
que possible au cours des mesures. Voir le paragraphe 10.3;

- sortie stabilisée. Le temps de mesure ou d'échantillonnage a chaque temperature
d’essai doit étre assez long pour permettre la stabilisation de la vitesse de réaction
mesurée. Ce temps de stabilisation est fonction de I'épaisseur et du matériau des
éprouvettes.

3.2 Chromatographie en phase gazeuse et spectrométrie de masse

L’utlllsatlon de Ia chromatographie en phase gazeuse (CPG) ou de la spectrométne

3 Az glant des
0, etc.],
tuation.
quanti-

Le
tat

Da itesse de

dé

De

llon est
Aprées cette période, on analyse un
tte enceinte, par la méthode CPG ou

P

3/chaleur, on fait circuler un faible débit de gaz dans
%oueillis

s B ou C, on peut mesurer les différentes vitesses de|réaction

anée n'est possible qu'en présence d’un produit de réaction (caracté-
i tuque pour chaque réaction existante. On effectue des mesures séparées en réalisant
3 osphére
merte pour Ia réactlon de dégradat:on thermique, atmosphere contenant de I'oxygéne pour
I'oxydation et atmosphére contenant de la vapeur d’eau pour Fhydrolyse. Dans le cas des
deux derniéres compositions gazeuses, il faut soustraire les vitesses de dégagement
respectives en gaz inerte des valeurs mesurées afin d’obtenir la vitesse de réaction
existante. Voir également le paragraphe 3.5. '

NOTE - Ce sont surtout la chromatographie en phase gazeuse (CPG) ou la spectrométrie de masse (SM)
qui ont 6té utilisées dans les recherches publides sur lesquelles est fondée la méthode A [1, 2, 5,7, 10, 11
et 14}.
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It is essential that thermal ageing of the test material be as small as possible during the
measurements. See Sub-clause 10.3;

- stabilized output. The measurement or sample collection time at each test
temperature shall be long enough to allow the reaction rate being measured to
stabilize. The stabilization time may depend on the thickness and material of the test
specimens.

3.2 Gas chromatography and mass spectrometry

The use of gas chromatography (GC) or mass spectrometry (MS) is based on the fact that,

as a co —in
numeroys published investigations [10, etc.] the term "Evolved Gas Anglysis” as
been used in this connection. Through appropriate means the rea re
collected and quantitatively analysed.

In both methods the reaction rate is measured as the rate of
reaction |product (often CO and CO

us
2

Two different procedures are possible: periodical and
Periodical procedure

During @& short heat exposure at the
hermetigally closed container. After this

Continugus procedée

During g short heat exposure\a
time to {i
MSora

or

For appli
simultan

er

Slmulta

reaction, oxygen-contammg atmosphere for oxidation and water-vapour-contalnmg atmo-
sphere for hydrolysis. For the latter two, the respective evolution rates in inert gas have to

be subtracted from the measured values to obtain the reaction rate in question. See also
Sub-clause 3.5.

NOTE - Gas chromatography (GC) or mass spectrometry (MS) have mostly been used in published investi-
gations on which procedure A is based [1, 2, 5, 7, 10, 11 and 14].
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3.3 Calorimétrie isothermique différentielle

La calorimétrie isothermique différentielle (CID) se fonde sur des mesures sensibles
de flux thermique et utilise la proportionnalité entre la vitesse de réaction et le flux
thermique de réaction de I'éprouvette dans des conditions isothermes [4]. L'unité de
vitesse de réaction est alors le microwatt par gramme de matériau soumis a l'essai
(nW/g). Une sensibilité de 0,01 uUW/g permet la mesure des vitesses de réaction de la
plupart des matériaux jusqu'aux températures de I'l'T. Dans le cas d'une sensibilité de
mesure de I'ordre de 1 pW, il faut un important échantillon d’essai, d'une masse de 5 g a
100 g pour obtenir une sensibilité élevee. Actuellement, les appareils commerciaux CDB
(calorimétre différentiel & balayage) et les dispositifs analogues ne possédent pas la

sensibitité-voulue-mdme-s’ils-mesurent des entités sembiables
En [CID, on mesure toujours le flux thermique total de réaction provena puvette,
leqpiel peut étre directement utilisé dans la méthode A. Pour le§\méthodes B et C, il est
pogsible de séparer les différentes vitesses de réaction a !'aide i ifféren-
tielles décrites au paragraphe 3.5.
NOTE - La CID a surtout été employée dans les recherches p 69 Noot-inspiré les méthodps B et C
4,6,9,12, 14].
3.4 Autres méthodes
Les méthodes A, B et C peuvent que qui
réy
La ont été
en
€ tions de
. produit avec la CPG ou la SM, en I'absence de|produits
téristiques “de chaque réaction importante. Dans le cas de 1g CID, la
armique (voir paragraphe 2.1) est toujours présente lors de la
d’'oxXydation ou d’hydrolyse.
méthodes présentées ci-dessous peut s’avérer utile pour déterm‘[lner des
saction séparées. La vitesse de la réaction de dégradation thermiquie s’écrit
o €t la vitesse d'une réaction produite par un gaz actif s’écrit V_,.

1. Deux réactions suffisamment fortes

Mesurer la vitesse de réaction V, dans un gaz inerte approprié. Remplacer
I'atmospheére par le mélange gazeux contenant la concentration voulue de gaz actif et
lire la vitesse de réaction V,,. Alors:

V.

inert v1
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3.3 Isothermal differential calorimetry

Isothermal differential calorimetry (IDC) is based on sensitive heat flow measurements,
utilizing the proportionality between reaction rate and reaction heat flow from the test
specimen in isothermal conditions [4]. The unit for reaction rate is thus microwatts per
gram of test material (uW/g). Sensitivity of 0.01 uWW/g enables reaction rate measurements
of most materials down to Tl temperatures. A large test specimen with a mass of 5 g to
100 g is needed, to achieve the high sensitivity, if the heat flow measuring sensitivity is in
the order of 1 uW. In the present situation, the commercial DSC instruments (differential
scanning calorimeter) and alike, while measuring the same entities, do not have the
sensitivity needed.

In IDC, the total reaction heat flow from the specimen is always me In
directly he used in procedure A. For procedures B and C, the s i i nt
reaction fates is possible using the differential techniques described i

NOTE | IDC has mostly been used in published investigations on whi¢h precedurg
6,9, 12, 14].

>

3.4 Other methods

Procedures A, B and C may be applied using alytica pd which fulfils the bagic
requirempnts given in Sub-clause 3.1.

Isothermpl thermogravimetr)
However| experience at the{p

3.5 Separation c@

Often twp thermal age i 3 be distinguished using a direct measurement.
This happens with nt

reaction |cannot. be\ fotind is used, the thermal degradation reaction (see
Sub-clalt nt when the rates of oxidation or hydrolysis are to pe
determinjed:

One of iffefence methods may be useful when determining the individyal
reaction [rates~The of the thermal degradation reaction is denoted and the rgte
of a reagtion produced by an active gas is denoted A_ ;.

e

Rinert

I. Two sufficiently strong reactions

Measure the reaction rate R, in a suitable inert gas. Change the atmosphere to the gas

mixture containing the prescribed concentration of the active gas and read the reaction
rate A,. Then
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ll. Faible réaction due au gaz actif

Laisser d’abord la température et la vitesse de réaction se stabiliser a I'aide d'un débit
de gaz inerte, puis lire la vitesse de réaction (V;). Modifier le débit de gaz pour
admettre une quantité connue de gaz actif et laisser Ia sortie se stabiliser une nouvelle
fois avant de procéder & une autre lecture (V,). Retablir le débit de gaz inerte et
procéder a une lecture (V) aprés la stabilisation de la sortie. Les lectures vV, et V,
devront étre proches l'une de l'autre. Calculer les vitesses de réaction:

Vinert = (Vy + V5) /2

Vaui = Vo= V;uBu
OTE - Lors du passage au gaz actif, il se produit souvent une pointe importa x thermi-
e (dans le cas de la CID) avant la stabilisation & un niveau inférieur. Cette_fointe réaction

drolytique occasionnée par la chaleur de condensation de I'eau pénétra cours de

13 stabilisation.

soient
traitement thermique
e$ réactions de |durcis-
e estimée de I'IT guffit le

E

ditions

e réaction de vieillissement est dominante dans le processus de
terieur de Pintervalle de températures considéré (de la tempfrature
s haute température d’essai de vieillissement conventionnel)] Cette
onnaissance™peut provenir d’essais de vieillissement et de vitesse de rgaction
ntérieurs (dans le cas de matériaux presque semblables, par exemple), ou bien parce
que le mécanisme de dégradation du matériau est connu.

2) La reaction dominante n’est pas contrdlée par diffusion, le matériau soumis a I'essai
est assez mince pour que I'on considére la réaction comme homogéne.

4.2 Domaine d’'application

i
’in

convient que la courbe de vitesse de réaction soit essentiellement linéaire dans
tervalle de températures considéré. Tout coude dans la courbe de la vitesse de

reaction peut indiquer un changement de réaction dominante ou un passage a une
réaction contrblée par diffusion. En pareil cas, il convient d’effectuer les essais de vieillis-
sement conventionnels de la méthode A a des températures situées au-dessous du coude,

ou

d’utiliser la méthode B ou C.
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Il. Weak reaction due to the active gas

Let temperature and reaction rate stabilize first using inert gas flow and read off the
reaction rate (R,). Change the gas flow to contain a known amount of active gas, then
let the output stabilize again and take the reading (R,). Change the gas flow back to
the inert gas and take the reading (R,) after stabilization of the output. The readings R,
and A, should be near to each other. Calculate the reaction rates:

Ry o = (Ay+Ag) 12

inert ~

Racf = R? - Riqgrt

NOTE [ When changing to the active gas, often a strong peak in the heat flow (when IDC is us
before [stabilization to a lower level. By hydrolysis reaction it is caused by the con
entering the material during stabilization.

3.6 Stj:ilization of test specimens

Test specimens for reaction rate measurements should be stabilizeg e measure-
ments. $tabilization is made by a suitable heat t volatiles, [to
completg the post hardening reactions, etc. Often, 4 | temperature|is
sufficient.

SECTION TWO

4 Range of app@i

4.1 BIIC assumptjd

LE REACTION CASE

Proced

fulfilled:
1) O 2ing ction\is known to be dominant in the ageing process in the tempefa-
ture i i ‘om the Tl temperature to the highest conventional ageing test

owledge may be based on previous ageing and reaction rate tests
(e.g. pn closely similar materials), or on known degradation mechanism of the material.

2) The dominant reaction is not diffusion-controlled, or the material tested is thin
enough that the reaction can be taken to be homogeneous.

4.2 Range of application

The reaction rate curve should be essentially linear in the temperature range of interest. A
bend in the reaction rate curve may indicate a change of dominant reaction or a change-
over to a diffusion-controlled reaction. In such cases, conventional ageing tests of

procedure A should be performed at temperatures below the bend, or procedure B or C
should be invoked. ‘
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NOTES

1 Un coude dans la courbe de la vitesse de réaction ne coincide pas nécessairement avec un change-
ment dans l'importance relative des réactions de visillissement présentes, qui déterminent la dégradation
des propriétés physiques. Toutefois, il peut &tre considéré comme n’étant pas trés éloigné d'un tel
changement.

2 Dans le cas de certains matériaux, les méthodes d’essais énoncées dans la Publication 216 de la CEI
conduisent & des pentes différentes de la caractéristique d'endurance thermique lorsque I'on utilise des
propriétés différentes ou des valeurs de point limite différentes. il convient alors de faire I'essai de ces

matériaux suivant la méthode B ou C.

5 Mesure des vitesses de réaction suivant la méthode A

5.1 | Aspects généraux de la mesure des vitesses de réaction

La méthode analytique choisie devra permetire de mesurer
donfinante a la température estimée de I'lIT de ce matériau.

L'oxlydation semble étre assez souvent la réaction do
présentant une endurance thermique relativement pe
vitegse de I'oxydation totale ou la somme des vité
congtituent des mesures valables de la vitess

Les |matériaux présentant une endy
le plus grand soin & la recherche ‘de I3
exernple, peut n'étre prédominante qu’'a des temp

te, puisque Poxydati
res élevées.

des yitesses de réactio a méthode A

52 Tempér@ sure>des vitesses de réaction

Il cohvient de choi
fago
max

tout méme & cette derniére température.

It conw @S\mesures soient effectuées & au moins quatre températures d’essai.

5.3

tériaux
cas, la
e CO2

e exigent que l'on 3pporte
n, par

Toules les méthodes ar iquéesdéc 'te@arﬁcl 3 conviennent en principe & la mesure

ntre la température estimée de I'lT et la température
conventionnel plus 20 K. Ce choix permettra de révéler

i ejiste’ deux stratégies d'essai possibles dans la mesure des vitesses de réaction:
I'utilisation de nouvelles éprouvettes a chaque température d’essai, ou l'utilisation succes-
sive des mémes éprouvettes a chaque température d’'essai. Les différentes éprouvettes
doivent étre aussi similaires que possible (de preférence identiques) et I'importance du
vieillissement thermique au cours des périodes d’exposition & hautes températures

requises dans les essais doit étre aussi faible que possible.

5.4 Facteur d’accélération

Dans la méthode A, on suppose qu'une réaction domine le processus de vieillissement.
Par conséquent, la vitesse de réaction est inversement proportionnelle au temps jusqu’au

point limite dans un essai de vieillissement conventionnel.
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NOTES

1 A bend in the reaction rate curve does not necessarily coincide with the change in the relative
importance of such ageing reactions, which determine the degradation of physical properties. However, it
can be taken to be near such a change.

2 With some materials the test procedures according to IEC Publication 216 produce different slopes of
the thermal endurance characteristic when different properties or end-point values are used. These
materials should be tested according to procedure B or C.

5 Reaction rate measurements in procedure A

5.1 Ggneral aspects of reaction rate measurements

The analytical method selected should be suitable for measurements of the rat o-
minant reaction at the expected TI temperature of the material.

Quite offen oxidation seems to be the dominant reaction, espe DW
thermal [endurance (T1 < 130). In such cases the rate xidati of

evolution rates of CO and 002 are valid measures of

With mdterials of higher thermal endt
dominant reaction, since, for example, oxi

All

ments fqr procedure A.

52 Ti ttempen%

Test temperatures
from below the exp
temperalture plus

The meas

5.3 Tgst seguens

in the search of the
high temperatures only.

the methods described i : i re-

ge
st

There gre‘two possible test strategies in the reaction rate measurements: either frgsh
specimens are used at each test temperature, or the same specimens are used
successively at all test temperatures. It is required that all specimens are as similar as
possible (preferably identical) and that the extent of thermal ageing during the high tem-
perature exposure periods required in the tests be as small as possible.

5.4 Acceleration factor

In

procedure A, one reaction is assumed to dominate the ageing process. Consequently,

the reaction rate is inversely proportional to the time to end-point in a conventional ageing
test.
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Le facteur d’accélération entre une température inférieure et la température de vieillisse-
ment se calcule en tant que quotient inverse des vitesses de réaction respectives.

6 Essais de vieillissement conventionnels suivant la méthode A

6.1 Température d’essai de vieillissement

Une seule température d’'essai de vieillissement est choisie pour les essais de vieillisse-
ment conventionnels.

blication
a CEl, pour ce qpi a trait
t a la réalisation de I'essai

k éprouvettes, aux propriétés
vieillissement conventionnel.

griau (correspondant & une certaine propriété et
uit (voir figure 3).

et (moyenne logarithmique) jusqu’au point limite obtenu
onventionnel de la méthode A sur un papier g{aphique

éplagant dans le sens vertical (le long de I'échelle de temps).

Catcutertadroite de régressiondetacourbedetinversedetavitesse—deréaction et la
positionner de fagon 2 la faire passer par le résultat de la mesure obtenue lors de I'essai
de vieillissement conventionnel, selon le paragraphe 7.1. Calculer la température corres-
pondant & un temps jusqu'au point limite égal & 20 000 h et l'intervaile de division par 2.
Exprimer ceux-ci en tant qu'indice de température/analytique-A (IT,) et intervalle de divi-
sion par 2/analytique-A (IDC,).

NOTE - 1l ne faut pas confondre le symbole IT A avec le symbole |Ta employé a des fins spéciales dans la
Publication 216-3-1 de la CEl.
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The acceleration factor from a lower temperature to the ageing temperature is calculated
as the inverse quotient of the respective reaction rates.

6 Conventional ageing tests in procedure A

6.1 Ageing test temperature

One ageing test temperature is selected for the conventional ageing tests.

It is advi
median ti

Iif there i

selected helow that bend.

6.2 Progedure

In the copventional ageing tests, IEC Publication 216 -
fications

end-point

7 Evalyation in procedure A .

7.1 Thagrmal endurance g

The thermal endurance |gra

end-poin{) is consgfé}e

Mark the i y n-
tional ageing test <of Rro e
reaction | ) pass.y ugh fhis point by moving it in the vertical direction (moving
along thag ti -

7.2 De

Numerical determinatior

Calculatmto

pass the measured conventional ageing test result, as in Sub-clause 7.1. Calculate the
temperature corresponding to the 20 000 h time to end-point and the halving interval.

Report these as temperature index/analytical-A (T1,) and halving interval/analytical-A
(HIC,).

NOTE - The symbol Tl, is not to be mixed with the symbol Ti, used in IEC Publication 216-3-1 for special
purposes.
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Détermination graphique

A partir de la courbe tracée au paragraphe 7.1, lire la température correspondant a un
temps jusqu’au point limite égal 4 20 000 h et l'intervalle de division par 2. Reporter IT, et
IDC,. Les instructions données dans la Publication 216-3-1 de la CEl pour la déter-
mination graphique des caractéristiques d’endurance thermique peuvent étre utilisées.

7.3 Vérification de la validité des hypothéses de base

S'il existe des résultats d’essais conventionnels antérieurs pour le matériau soumis a
I’eisai et si ces résultats coincident assez bien avec ceux obtenus parta méethode A, on
pe

val utilisés dans\leq essais

co;[é 3 essais
an que de

Par
i - 3 phe 4.1
en|réalisant un essai de vieillissement conventig ion 216
de(la CEl, a une température d’essai assez bagse tre de vérifier les fésultats
ob

a la température de 1T, ou

au uis” pour I'essai peut gtteindre
20 aut s’gvérer extrémement lorgue, ce
ty is qué dans quelques laboratgires de
re

1t érifications 4 des matériaux de différentes
caj es données pour une évaluation générate de la
m

8.1

Il g

ation;

les appareils,

I'éprouvette,

le traitement de stabilisation,
la séquence d’essai;

— les résultats des mesures de vitesse de réaction, avec une estimation de la
précision;
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Graphical determination

From the graph determined in Sub-clause 7.1, read off the temperature corresponding to
the 20 000 h time to end-point, and the halving interval. Report Tl, and HIC,. Instructions
given in IEC Publication 216-3-1 for graphical determination of thermal endurance charac-
teristics may be applied.

7.3 Checking the validity of basic assumptions

If earlier conventional test results exist for the material tested, and the results coincide
reasonatfly well with the results produced by procedure A, then the basic assumptions
given in [Sub-clause 4.1 may be taken to be valid. If the property test int
used in the conventional tests of procedure A are not identical wit e
earlier tegts, then it may be sufficient if the siopes of the thermal end
earlier tept and the new test are near to each other.

Another wa i ! ause 4.1 would be
to perfovEn F i w
temperat e
made at 3 Ip
to 20 00¢ h. Since the duration of thes is 2 i y

be limite

It is req al

instrumentation,

test specimen,
stabilization {reatment,
test sequence;

results of reaction rate measurements, with estimation of accuracy;
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— la description des essais de vieillissement conventionnels, comprenant:
la température de vieillissement,
les éprouvettes,
les propriétés soumises a 'essai,
les critéres de point limite utilisés;
- les résultats des essais de vieillissement conventionnels, y compris:
les courbes de vieillissement,
les temps pour atteindre le point limite, avec le calcul des limites de confiance;

— Pévaluation des résultats d’essai conformément a 'article 7, y
les courbes d’endurance thermique,
les caractéristiques d’endurance thermique obte ites de
confiance appropriées.
8.2 Rapport abrégé
Lo fonnées
de
En 3 g 3 ent les courbes d’endurance thermique,
en|i i Y
FS

9
9.
La rvalle de
températures eorisidéré (de la température de I'lIT a la plus haute température de l'essai
der vigillissement conventionnel), toutes les conditions suivantes sont remplies:

1) une réaction domine chaque groupe de réactions, qui peuvent étre séparées et
comprennent des réactions de méme type (par exemple, une réaction oxydante domine
le groupe des réactions oxydantes);

2) il n'existe qu'un groupe de réactions importantes se produisant en atmosphére
inerte;

3) les réactions dominantes ne sont pas controlées par diffusion, ou le matériau
d’'essai est assez mince pour que lon puisse considérer les réactions comme
homogénes.
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— prescription of the conventional ageing tests, including:

ageing temperature,

test specimens,

properties tested,
end-point criteria used;

— results of the conventional ageing tests, including:

- - evaluation of test results according to Clause 7, including:

8.2 Abf

When thsg
the follow

— tes

ageing curves,
times to reach the end-point, with calculation of confidence limits;

ing information should be given:
t standards as in Sub-clause
- prI
- th

rmal endurance characteristics(obtgined.
ily, it is recommegided ) end rance graphs be also reproducef,

the thermal endurance graphs,
thermal endurance characteristics obtained, with appropriatg

reviated reporting

thermal endurance properties obtained in prg in a short form,

perties and end-points used,;

Additions
with the median or mean tim slearly marked
DURE B, MULTI-REACTION CASE
9 Range of
8.1 Bask
Procedure B ca lied in thermal endurance testing, if all the following conditions are
fulfilled, |in the\tempepature range in question (from the Tl temperature to the highgst
conventipnal ageing test temperature):

1) one reaction dominates every reaction group, which can be separated and consists
of reactions of the same type (e.g. one oxidation reaction dominates the group of
oxidation reactions);

2) there is only one such group of important reactions occurring in inert atmosphere;

3) the dominant reactions are not diffusion-controlled, or the material tested is thin
enough that the reactions can be taken to be homogeneous.
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On suppose habituellement qu’il existe trois groupes importants de réactions: les
réactions de dégradation thermique se produisant en atmosphére inerte, les réactions
oxydantes et les réactions hydrolytiques (occasionnées par l'eau présente dans le
matériau et en équilibre avec la vapeur d’eau atmosphérique). A la Iumlére des recher-
ches publiées, cette hypothése semble applicable.

D’autres groupes de réactions peuvent étre traités par la méthode B, s’il y a un gaz actif
spécifique pour provoquer les réactions dans chaque nouveau groupe et s'il est possible

de contréler la concentration de ce gaz dans les conditions des essais de vieillissement
conventionnels.

9.2| Domaine d’application

It cpnvient que les courbes de la vitesse de réaction soient essen Baires dans
linfervalle de températures considéré. Tout coude dans la{co sse de
réaption peut indiquer un changement de réaction dominante-du sage &
un i sais de
vieillissement conventionnels de la méthode B & des tg a itué sous du
coude. il convient de faire appel & ia méthode C s'il estdémuol ! relié a
ung

La méthode B s’applique s’il existe au moing deux mportantes de vieillissement

réppndant aux hypothéses de base

9.3

La méthode B compreng

- mesun@
- calculs bagt

lel;
htionnel

htiques,
actions

pisie et
une tempefature de vieillissement a utiliser pour un essai de vieillissement gonven-

tionnel. lls sont & répéter pour chaque nouvelle paire de températures;

- les essais de vieillissement conventionnels se déroulent alors de fagon conven-
tionnelle, sauf que les conditions atmosphériques calculées ci-dessus sont utilisées.
Ainsi, le processus de vieillissement dans chacun des essais de vieillissement conven-
tionnels est rendu égal au processus de vieillissement & 'une des températures de

référence présélectionnées, sauf qu'il est accéléré par le facteur d’accélération
générale;

- les temps jusqu’au point limite obtenus dans I'essai de vieillissement conventionnel
peuvent étre convertis en temps respectifs A la température de référence, a I'aide du

méme facteur d’accélération générale. L’évaluation des résultats d'essai est fondée sur
ce fait.
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Usually, it is assumed that there are three reaction groups of importance: thermal degra-
dation reactions occurring in inert atmosphere, oxidative reactions and hydrolytic reactions
(caused by water in the material being in equilibrium with the atmospheric water vapour).
In the light of published investigations, this assumption seems to be relevant.

Other reaction groups can be accommodated by procedure B, if there is a specific active
gas causing the reactions in each new group and if it is possible to control the concen-
tration of the gas at the conditions of the conventional ageing tests.

8.2 Rapge of application

The reaction rate curves should be essentially linear in the temperatur€ rang interest.
A bend in the reaction rate curve may indicate a change of dominantreacti oyIp

tests of procedure B should be performed at temperatures beld \ : C

should He invoked, if the bend is shown to be connected : fusion-controlled
reaction [see Sub-clause 16.2.1).

Proceduge B should be applied, if there are two NOF rtant ageing reactions ful-
filling thq basic assumptions given in Sub-clause S

9.3 Principles of procedure B

Procedure B consists of five steps:

— sdlection of two, refe ord ric
referance conditions;

- m asurem@
- cdlculations

general g

be used in the conventional ageing test (concentratipn
of er vapour). It is the purpose to make the accelerations of all the
i 3 18 dentical in the conditions of the conventional ageing test;

ageing temperature to be used in a conventional ageing test. They are repeated for
eqch pair of such temperatures;

— conventional ageing tests are then performed in conventional manner, except that
the atmospheric conditions calculated above are used. in this way, the ageing process
in each of the conventional ageing tests is converted to be equal with the ageing
process at one of the preselected reference temperatures, except being accelerated by
the general acceleration factor;

- the obtained times to end-point in the conventional ageing test can be converted to
respective times at the reference temperature using the same general acceleration
factor. Evaluation of test resuits is based on this fact.
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10 Mesure des vitesses de réaction suivant la méthode B

10.1 Aspects généraux des mesures de vitesses de réaction

Toutes les méthodes décrites a I'article 3 doivent en principe permettre la mesure des
vitesses de réaction dans le cadre de la méthode B. Il convient que les méthodes analy-
tiques choisies puissent mesurer les vitesses des différentes réactions & la température
présumée de I'lT du matériau.

Dans un groupe de réactions du méme type (réactions oxydantes, par exemple}), on peut
considérer la réaction la plus forte comme dominante et mesurer sa vitesse, si la réaction
dofninante mest pas connue autrement.

Quand la CID est utilisée, la sortie correspond a la somme de tgo miques de
la plus forte du groupe, cette somme peut représenter la réaoti i groupe.

10|12 Températures d’essai pour la mesure des vite

Il ¢onvient de choisir les températures d’essai pe i ction de
fagon a couvrir l'intervalle compris entre la tempéfat) o.de I'lT et la température
m%ximale possible pour l'essai de vieilli < 0 , plus 20 K. Ge choix
permettra de révéler toute non-linéari : efte derniére température.

Il gonvient que les mesures soient p

103 Séquence o’

Il existe deux stra
Futilisation de n

supcessive d prot es & chaque température d’essai. Les dn‘férente éprou-

§action:

veltes doiven t aucun
vigillissement S &Cig ériodes
d’exposition & hau aperature nécessaires a la mesure des vitesses de réaction.

Dgns le\cas de ure de vitesses de réaction différentes, deux séquences |d’essais
so} < pos ibles. Les éprouvettes seront utilisées pour la mesure des |vitesses
d'yne-seulegéacti n, Ou pour la mesure des vntesses de deux ou trois réactlons ou plus

Q , i U § vitesses de réaction
stabilisées, de fagon a toujours représenter le méme état du matériau soumis & I'essai
C’est-a-dire, I'état aprés le traitement de stabilisation et avant la mesure des vitesses de
réaction. Voir le paragraphe 3.6.

10.4 Réaction de dégradation thermique

Les réactions de dégradation survenant en atmosphére inerte sont souvent plus faibles
- que d’autres réactions a détecter. Par conséquent, il peut s’avérer avantageux de réaliser
la mesure des vitesses de réaction de dégradation thermique a Paide d’un gaz inerte

approprié, afin de ne pas étre géné par d’autres réactions. L’azote pur & 99,999% convient
habituellement.
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10 Reaction rate measurements in procedure B

10.1  General aspects of reaction rate measurements

All the methods described in Clause 3 are in principle suitable for reaction rate measure-
ments for procedure B. The analytical method(s) selected should be suitable for
measurements of the rates of the different reactions at the expected Tl temperature of the
material.

In a group of reactions of the same kind (e.g. oxidative reactions), the strongest reaction
may be taken to be dominating and its rate may be measured, if the dominating reaction is
otherwisg ot Known.

When IDC is used, the output corresponds to the sum of all the reactién heat flows of
group of kimilar reactions. Since it is determined by the strongest rea
may be tgken to represent the dominating reaction of that group.

10.2 Tgst temperatures for reaction rate measurements

Test temperatures for reaction rate measurements shou ver the range
from beigw the expected Tl temperature to the highe Si v onal ageing te
temperatyire plus 20 K, to reveal possible non-lineafitigs ¢

U7
—

There arp two possible test ‘strategies indi h
specimens are used ~ d

successiyely at aw‘ﬁ?
possible |(preferab

high temperature perjs

Regarding me \ =\ of d ent reaction rates two test sequences are also possible.
Either thp S$pegci s\will be uséd for measurement of the rate(s) of one reaction only, pr
the rateq o ore) reactions. As described in Clause 3, different methods
may require di t sequences in this respect.

Whateve i it i iti i d,

always representing the same condition of the test material, i.e. the condition after the
stabilizing treatment before the reaction rate measurements. See Sub-clause 3.6.

10.4 Thermal degradation reaction

Degradation reactions proceeding in inert atmosphere are often weaker than other
reactions to be detected. It may therefore be advantageous to perform the measurements
of thermal degradation reaction rates using a suitable inert gas, to eliminate disturbances
from other reactions. Nitrogen with a purity of 99,999% is usually satisfactory.
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Quand la CPG ou la SM est utilisée, il faut trouver un produit de réaction approprie,
représentatif de ce groupe de réactions. Si la réaction décisive est une réaction de réti-
culation, un tel produit peut s’avérer difficile a trouver. Cependant, les réactions de
cassure de molécules peuvent, dans la plupart des cas, étre dominantes, ce qui permet de
les détecter et d’en mesurer les vitesses.

Lorsque la CID est utilisée, la réalisation d'un traitement de stabilisation correct (voir
paragraphe 3.6) peut étre plus importante qu'avec d’'autres méthodes, car I'évaporation
des éléments volatils ou les réactions suivant le durcissement produisent des résultats
ambigus lorsque cette méthode est utilisée. Pendant les mesures de vitesse de réaction, il
est nécessaire de contrbler que la vitesse de réaction est réellement stable et non
affdctée par de tausses réactions apparemtes. Um controteutite—consiste—a—répéter la
mesure effectuée au début d'une série d’essais a la température la basse, ‘yne fois

qu

Pour augmenter la reproductibilité de la pente de la courb vitesse de réaction, on
rec 3 3 res de
plus en plus élevées, en utilisant les mémes éprouvettes. a-pe is¢ si les
ép i la série
de mesures.

La [faible valeur de la réaction de d eut\nécessiter l'utilisatiogn d’'une
ép :

10,

il gonvient que la cone it de 20-21%; cependant, & une ¢u deux
températures supplé 2 ' baux d’'oxydation doivent étre effctuées
égr£lement en fonction age de
concentration de ;

dispositi@ < s 3 utes les

La
su
Lo tO et de
C¢ D concen-
tration en \oxyg A la fin de la période d’essai doit également étre déterminée pour

¢’ d’appauvrissement en oxygéne.

Lofsquejla CID-ést utilisée, le taux d’oxydation est calcuié comme la différence |des flux
thermiques dans I'atmosphére contenant de I'oxygéne et dans le gaz inerte. S le taux

d'oxydation est faible comparé a la vitesse de 1a réaction de dégradation thermique, il
convient d’appliquer la méthode décrite au paragraphe 3.5.

10.6 Hydrolyse

Il convient que la concentration en vapeur d’eau de I'air entourant I'éprouvette soit de
10 g/m3; cependant, & une ou deux températures supplémentaires, les mesures de taux
d’hydrolyse doivent étre effectuées également en fonction de la concentration en vapeur
d’eau, par exemple dans la plage de concentration de 5-25 g/m3.
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When GC or MS is used, a suitable reaction product has to be found, representative for
this reaction group. If the decisive reaction is a cross-linking reaction, such a product may
not be found. However, the cleavage type reactions may in most cases be dominating
enabling these reactions to be detected and their rates measured.

When IDC is used, a proper stabilization treatment (see Sub-clause 3.6) may be more
important than with other methods, since evaporation of volatiles or post-hardening
reactions produce an ambiguous output when this method is used. During the reaction rate
measurements it is necessary to check that the reaction rate is really stable and not
affected by false apparent reactions. One useful check is to repeat the measurement

performi[l in the beginning of a test series at the lowest temperature, after
been conppleted.

To incre

o
perform e
same tes ing
during the

Weakne

e
used tha
10.5 Oki
Oxygen i d y at one or two temperaturgs

additiongl measurements © i g 3 i Of
oxygen ¢ i v i

The cons ow free access of oxygen to all surtaces.

When G um of evolution rates of CO and CO, is determined. |If
hermetic Ntaigers\are used, concentration of oxygen at the end of the test
period alg 510 b8 ined to see that oxygen depletion is excluded.

When IDC Jis_used, rafe of oxidation is calculated as the difference of the heat flows (in
oxygen—ﬂontaining atmosphere and in inert gas. If oxidation rate is weak compared with
the rate of thermal degradation reaction, the method described in Sub-clause 3.5 should
be applied.

10.6 Hydrolysis

Water vapour concentration in the gas surrounding the test specimen should be 10 g/m?,
except that at one or two temperatures additional measurements of the hydrolysis rate

shall be performed also as function of water vapour concentration (e.g. in the concen-
tration range 5-25 g/m3).


https://iecnorm.com/api/?name=9e9e2c6d53a9ca4bd7d710d27de8e42e

—-34 - 1026 © CEI

Dans les recherches ayant fait I'objet d’'une publication, la CID a été essentiellement
utilisée pour des mesures de vitesse d’hydrolyse. La vitesse de réaction d’hydrolyse est
mesurée comme la différence des flux thermiques dans du gaz inerte contenant de la
vapeur d’eau et dans le gaz inerte pur.

Trés souvent, cette réaction est la plus faible en ce qui concerne le flux thermique de
réaction. C’est pourquoi il convient d'utiliser des grandes éprouvettes et d’appliquer
éventuellement le traitement de stabilisation (paragraphe 3.6) a une température plus
élevée pour obtenir des valeurs de vitesse de réaction stables et reproductibles. Utiliser
alors la séquence d’essai décrite au paragraphe 3.5.

Qujmd la CPG ou la SM est utilisée, il faut trouver un ou plusieurs i éaction
dorft la vitesse de dégagement dépend de la concentration en vapeur d’eau. un tel
profluit n’est pas connu, il peut étre identifié en effectuant de itgsse de

réaption a plusieurs concentrations en vapeur d’eau.

11 | Calculs suivant la méthode B

11.f  Conditions de référence

It cpnvient de choisir deux séries de condm Ces&” conditions décilivent le
domaine d’intérét du matériau pommandé de cholisir les
conditions de référence comme sui

- températures. Choisir deux fempérsa K4 et T,,) voisines de la température
bstimée de I'IT; par exemple 10\K a 3 p-dessous de cette dernieére;

B géne it utiliser la concentration atmosphérique pormaile
comme @ gns certains cas spéciaux. C’est pourquoi, on
retrouve A . % gguation (6) ci-dessous.

Par conséquent, ux series recommandées de conditions de référence sont:

Qu de référence recommandées sont utilisées, il est possible de déter-
miner la urbe d’endurance thermique du matériau (pour les propriétés et les points
limjtes cemployés dans les essais de vieillissement conventionnels selon l'article 12) dans
la gamme des températures de référence.

11.2 Facteur d’accélération

Le facteur d’accélération (A) entre une température de référence (T, ou T ) et la tempé-
rature correspondante d’'un essai de vieillissement conventionnel (7, ou T ,, voir para-
graphe 12.2) se calcule comme étant I'inverse du quotient des vitesses de dégradation
thermique correspondantes.

NOTE - Si la réaction de dégradation thermique est trop faible pour dtre détectée, on peut utiliser la
réaction d'oxydation ou d’'hydrolyse comme réaction de base. Les autres réactions seront alors rendues
égales a celle-ci, ce qui permettra de déterminer le facteur d'accélération A.
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In the published investigations, IDC has been mostly used for measurements of hydrolysis
rate. The rate of hydrolysis reaction is measured as the difference of heat flows in water
vapour containing inert gas and in pure inert gas.

Very often this reaction is the weakest, as far as the reaction heat flow is concerned.
Therefore, large specimens should be used, and the stabilization treatment (Sub-
clause 3.6) may have to be performed at a higher temperature to obtain stable and repro-
ducible reaction rate readings. The test sequence described in Sub-clause 3.5 should be
applied.

When G or MS is used, one or several such reaction products should b d, where
the evollition rate is dependent on water vapour concentration. If suc ot
known, er

11 Calgulations in procedure B

111
Two sets of reference conditions should be sele . The onditions™describe the range
of intergst with the material being te i d to>select the referengce

— temperatures. Select two temp d T, near to the expected Tl
temperature, for example, 10 K lowern an ;

— hdimidity. The reco m?3 absolute humidity. In this case, C] ,0
(ref.) |= 10 g/m® in equation

— oxygen concentration : ospheric concentration is to be used as the
refer¢nce valu@ 5 spevi i 6)
belo

When the « he
thermal he
convent S.

11.2  Acceleration factor

The acceleration factor (A) from a reference temperature (7, or T,) to the respective
temperature of a conventional ageing test (T, or T_,, see Sub-clause 12.2) is calculated
as the inverse quotient of the corresponding rates of the thermal degradation reaction.

NOTE - If the thermal degradation reaction is too weak to be detected, then either the oxidation or hydroly-
sis reaction may be used as the basic reaction, with which the other reaction(s) will be equalized, and
which then determines the acceleration factor A.
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11.3  Calcul des conditions pour les essais de vieillissement conventionnels

Principe

Les accélérations des diverses réactions d'un essai de vieillissement conventionnel doi-
vent étre égales. Cette égalité s’obtient en modifiant les concentrations des gaz actifs (O,
et H20) dans I'essai de vieillissement, de telle sorte que leurs accélérations deviennent
identiques & I'accélération (A) de la réaction de dégradation thermique. Voici les calculs a
effectuer:

Courbes de vitesse de réaction & concentration constante

A gartir des résultats obtenus par la mesure des vitesses de réagction a concentration
constante, on calcule les constantes des équations de vitesse de (&éacti tes:
log (VR,,) = RO, - (1a)
log (VA, ) = A0, ~ (1b)
(1c)
lci, i ) opstantes, et T représgente la
température thermodynamique (ab 8). indice ), respec-
tive i
Inf,
A :t n de la
co
(2a)
(2b)
lci, souvent presque nulle. La constante n décrit 'ordre de réagtion ap-
par présent et la lettre C représente la concentration des gaz actifs
da entoure les éprouvettes.
Canditions pourles essais de vieillissement conventionnels

A partir des équations (1a), (1b) et (1¢), on calcule les facteurs d’accélération pour toutes
les réactions:

Pour la dégradation thermique
log A= by, (1/T -1/T) (3)
Pour 'oxydation

log Ao, = bg, (1/T, - 1/T,) (4)
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11.3 Calculation of the conditions in the conventional ageing tests

Principle

The accelerations of various reactions in a conventional ageing test are to be equal. This
is accomplished by changing the concentrations of the active gases (O, and H,0) in the
ageing test by such amounts that their accelerations become identical with the acce-
leration (A) of the thermal degradation reaction. In the following, necessary calculations
for this are presented:

Reaction rate curves in constant concentration

From thel results of reaction rate measurements in constant concentrati the censtants
of the regction rate equations

log(RR,,) = ROy, - by /T 3

—

log(RRy,) = A0, - bo /T (14)

are calcylated. Here, RR denotes the red
the thermodynamic (absolute) temperatu

From the results of re
constants k and nin the

f H) = kH + Ny log C'_| (2p)

are calc often approach zero. Constants n describe the apparent
reaction e tothe active gas in question, and C's are concentrations of the actjve
gases ir : ~ surrounding the test specimens.

Conditigns in'the conventional ageing tests

From the equations (1a), (1b) and (1c), acceleration tfactors for all reactions are
calculated:

For thermal degradation
log A= by (1/T - 1/T)) (3)
For oxidation

log A= bo_ (1/T,- 1/T,) (4)
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Pour 'hydrolyse
log A, = b, (1/T, - T) (5)

Dans ces équations, T, est la température de référence (T, ou T,, voir paragraphe 11.1)
et T estla température de I'essai de vieillissement (T, ou T, v2) dans I'essai de vieillisse-
ment conventionnel (voir paragraphe 12.2).

On rend le processus de vieillissement a T, égal a celui & T, en modifiant les concen-
trations gazeuses.

Podr 'oxydation

002 (vieillissement) = (;'o2 (réf.) x (A/A02)1/ S ©)

Pour 'hydrolyse

CHzo (vieillissement) = CHzo (réf

Q)

Ceg de'températures de réfé-

reng et 7,5, sont identiques).
DaT i ieilli s i pes a l'article 12, les ¢oncen-
trat i-dessus sont maintenues tout au long

del

12 i gillisse . anti s suivant la méthode B

12.

Le sdes’dans la méthode B (et C) sont d’un type spédial. Afin
de [controier {es\ 5 O, et H,O dans I'atmosphére de la chambre d'essai,
ceg étuves i chambres étanches supplémentaires destinées & abriter les
éplouvettes et 3 i débit de mélange gazeux préparé a I'avance.

v bit du gaz insufflé dans la chambre d’essai soit assez éleyé pour
éviter les ffets parasites dus aux produits de réaction ou a I'appauvrissement(en gaz
aclif. Un débit-&gal a cinq fois le volume de I'enceinte d’essai par heure suffit le pjus sou-
vent:

Le mélange gazeux peut étre préparé comme suit:

Selon la concentration en oxygéne désirée, les gaz utilisés pour réaliser le mélange
seront de l'azote pur, de 'oxygéne pur et un mélange gazeux & 20% d’'oxygene. Mélanger
deux de ces gaz en combinant les valeurs calculées de débit gazeux, mesurées a l'aide
de débitmatres, par exemple. Acheminer le gaz ainsi préparé dans un tube en caoutchouc
de silicone d'une longueur appropriée, immergé dans de l'eau désionisée et exempte
d’oxygéne. En contrélant la température de cette eau, il est possible de régler la quantité
d’eau diffusée & travers la paroi du tube pour obtenir la concentration désirée en vapeur
d’eau dans le débit de gaz. Cette concentration peut se mesurer & l'aide d’un indicateur
de point de rosée, le miroir étant en permanence dans le systéme de débit gazeux et
refroidi par un élément Peltier.
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For hydrolysis
log A = by (1T, - 1/T) (5)

In these equations, T, is the reference temperature (T4 or T, se€ Sub-clause 11.1), and
T, is the ageing test temperature (T, or T,,) in the conventlona| ageing test (see Sub-
clause 12.2).

Equalization of the ageing process at T_ with that at T is made by changing gas concen-
trations.

For oxidaiion

. 1/
Co, (ageing) = Co,_ (ref.) x (AlAo) fio,

For hydrg

These calculations (equations (3) to (7)) are repeat
(even if the ageing temperatures chosen,

In the cq

121 A

Ageing vens in pro

tions of - e of the test chamber, the ovens are equipped with
additional tight ¢ i , i -mixed

gel

volume per hour'is usually adequate.

The gas mixture may be prepared as follows:

Use as gases to be mixed pure nitrogen, pure oxygen and gas mixture containing 20%
oxygen, as appropriate, depending on the oxygen concentration aimed at. Mix two of these
gases by combining calculated amounts of gas flows, measured by e.g. flowmeters. Lead
the resulting gas flow through a silicone rubber tubing of suitable length immersed in deio-
nized and oxygen-free water. By controlling the water temperature the amount of water
diffusing through the tubing wall can be adjusted to give the desired water vapour concen-
tration in the gas flow. The latter concentration may be measured with a dew-point meter,
the mirror situated permanently in the gas flow system and cooled with a Peltier element.
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12.2 Températures de vieillissement

Il est préférable de choisir les températures des essais de vieillissement conventionnels
(7,4 ou T ,) de fagon a produire un temps médian jusqu’au point limite d’au moins 300 h.
Le tableau | de la Publication 216-1 de la CEI peut étre consulté pour ce choix, bien que
les conditions spéciales (conformément au paragraphe 11.3) risquent de modifier les
‘résultats des essais de fagon appréciable.

Si certaines courbes de vitesse de réaction présentent un coude, il convient de choisir des
températures de vieillissement situées au-dessous de ce coude ou d'appliquer la
méthode C si le coude est dit & une réaction contrélée par diffusion.

12.8 Mode opératoire

Lors d’essais de vieillissement conventionnels, il convient de s

216 et aux spécifications de matériaux appropriées de la GE p
éprpuvettes, aux propriétés mesurées, aux points limites
vieillissement conventionnels.

13 | Evaluation suivant la méthode B

13. Courbe d’endurance thermiquoe

La
réfé

courbe d’endurance thermique\ (figure ervalle des températures de

issement
trouver

L, correspondanta T,
Lo=AxxL,

L T,) et (L, T,) définissent la courbe d'endurance therm|que du
matériau soumis a I'essai dans lintervalle des températures de référence. A 'pide de

hroe valaure ecaleular los conctantoac (1 ot H rln ﬂFOl’\hlﬂllA fl’nnflurcnnn {harm«r ue
SO RAHOHSEACROROSEORSRMeS =765 B

logL=L, +b/T - (8)

13.2 Calcul des caractéristiques d’endurance thermique

A l'aide de I'équation (8), calculer la température correspondant & un temps jusqu’au point
limite égal & 20 000 h et l'intervalle de division par 2 (voir la Publication 216-3-1 de la
CEl). Exprimer les résultats de ces calculs comme l'indice de température/analytique-B
(ITg) et intervalle de division par 2/analytique-B (IDCp).
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12.2 Ageing temperatures

It is advisable to select the temperatures of the conventional ageing tests (T4 0r T,,) to
produce a median time to end-point of at least 300 h. Table 1 of IEC Publication 216-1
may be of help when selecting them, aithough the special conditions (according to Sub-

clause 11.3) may affect the test results appreciably.

If there is a bend in some of the reaction rate curves, then the ageing temperatures should
be selected below that bend, or procedure C should be invoked if the bend is caused by a

diffusion-controlled reaction.

12.3 ocedure

In the conventional ageing tests, IEC Publication 216 and relevan
cations ghould be followed, regarding the test specimens, properties m
and the performance of the conventional ageing tests.

13 Evaluation in procedure B

13.1  Thermal endurance graph

The thefmal endurance graph (Figure ¢
selected|(T,, and T,,), is constructed as

~ Mupitiply the time to eng
temperature T_,) by the
at T4t

— Similarly, ob

Lo=AxL,,

and (L ,, T ,) define the thermal endurance graph of the test mate

- P
in theI range of the reference temperatures Using these values, calculate the constants

(L, and b,) of the thermal endurance graph.

¥

log L=L_ +b/T

13.2 Calculation of thermal endurance characteristics

ial

)

Using the equation (8), calculate the temperature corresponding to the 20 000 h time to
end-point and the halving interval, see IEC Publication 216-3-1. Report these as tem-

perature index/analytical-B (T1g) and halving interval/analytical-B (HICg).
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Une vérification valable, mais longue, consiste a effectuer un essai conventionnel & la plus
haute température de référence choisie, & l'aide également des conditions atmos-
phériques des conditions de référence (habituellement une humidité absolue de 10 g/m? et
de Fair normal). La courbe de vieillissement obtenue par cet essai devrait coincider avec
la courbe de vieillissement obtenue dans I'essai conventionnel pour la méme propriéte,
décrite a l'article 12 et calculée par rapport a la température de référence conformément

au paragraphe 13.1.

De plus, la comparaison décrite ci-dessus devrait produire le méme résuitat pour

n'importe-quelie-propriété soumise-a Vessai.

14| Rapports suivant la méthode B

14/1 Rapport d’essai
|

o

onvient que le rapport d’essai comprenne:

— la spécification détaillée du matériau sou
—~ les conditions de référence

les appareils,
I'éprouvette,

- les ré

les critéres de point limite utilisés;

ation;

la préci-

_— les résultats des essais de vieillissement conventionnels, y compris:
les courbes de vieillissement,

les temps pour atteindre le point limite, avec le calcul des limites de confiance;

— Tévaluation des résultats d’essai conformément & Particle 13, y compris

les courbes d’endurance thermique,

les caractéristiques d’endurance thermique obtenues, avec les limites de con-

fiance appropriées;

— la concentration du gaz dans les conditions des essais de vieillissement conventionnels.
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13.3 Checking the validity of basic assumptions

A valid but time-consuming check is to perform a conventional ageing test at the higher
reference temperature selected, also using the atmospheric conditions of the reference
conditions (usually absolute humidity of 10 g/m® and normal air). The ageing curve
obtained in this test should coincide with the ageing curve obtained in the conventional
test for the same property described in Clause 12 and calculated to the reference tempe-
rature according to Sub-clause 13.1.

Moreover, the comparison described above should produce the same result for any proper-

ty tested;

14 Reporting in procedure B

14.1 Test report
The test|report should include:

- list of the test standards used, and procedure B ¢
-~ datailed specification of the material tested;

- d

- thf reference conditions selected;
S

cription of the reaction rate te
instrumentation,
test specimen,

stabilization treatn
test sequence

end-point criteria used;

results of conventional ageing tests, including:

ageing curves,

times to reach the end-point, with calculation of confidence limits;

evaluation of test results according to Clause 13, including:

thermal endurance graphs,
thermal endurance characteristics obtained, with appropriate confidence limits;

concentration of the gas at the conditions of the conventional ageing tests.
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14.2 Rapport abrégé

Lorsque les propriétés d’endurance thermique obtenues par la méthode B sont données
de maniére abrégée, il convient de donner les renseignements suivants:

— les normes d’essai selon le paragraphe 14.1;
- les propriétés et les points limites utilisés;
— les caractéristiques d’endurance thermique obtenues.

En outre, il est recommandé de fournir également les courbes d’endurance thermique, en
indiguant clairement les temps médians ou moyens jusqu’au point limite.

SECTION QUATRE - METHODE D’ESSAI C, REACTIONS MULT)F FRUSION

15| Domaine d’application de la méthode C

15.1 Hypothéses de base

La jméthode C peut s'utiliser pour les essais d'g¢ ralle de
température étudié (de la température de I’ te tenipérature de I'essai de
viefllissement conventionnel), si toute C i

1) une réaction domine chaqu i qui peuvent étre sépdarées et
comprennent des réactions de mémn domine

P) il n'existe qu’
nerte;

psphére

On| suppos

réactions de d
oxydantes e
maltériau
regherch

ns: les

olytiques (occasionnées par P'eau présente dans le
la vapeur d’eau atmosphérique). A la lumigre des
hypothése semble applicable.

D’au S actions peuvent étre traités par la méthode C, s'il y a un gaz actif
specifique@qul pr ue les réactions dans chaque nouveau groupe et s'il est posgible de
contrélerla sancentration de ce gaz dans les conditions des essais de vieilligsement
cofventionnels.

15.2 Domaine d’application

il convient que les courbes de vitesse de réaction soient essentiellement linéaires dans
Iintervalle de températures considéré, sauf éventuellement dans le cas de la réaction
contrdlée par diffusion. Un coude sur la courbe de vitesse de réaction peut indiquer un
changement au niveau de la réaction dominante du groupe ou un passage en réaction
contrblée par diffusion. Dans ce cas, il faut effectuer les essais de vieillissement conven-

tionnels de la méthode C dans lintervalle linéaire des réactions non contrélées par
diffusion.

Il convient d’appliquer la méthode C s'il existe au moins deux réactions importantes de
vieillissement répondant aux hypothéses de base énoncées au paragraphe 15.1.
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14.2 Abbreviated reporting

When the thermal endurance properties obtained in procedure B are given in a short form, the
following information should be given:

— test standards as in Sub-clause 14.1;

- properties and end-points used;

— thermal endurance characteristics obtained.

" Additionally, it is recommended that the thermal endurance graphs be also reproduced, with the
median or mean times to end-points clearly marked.

SECTION FOUR - TEST PROCEDURE C, MULTI-REACTION WITHDIFFUS

15 Range of application for procedure C

15.1 Basic assumptions

15.2  Range of application

The reaction rate curves should be essentially linear in the temperature range of interest,
with the diffusion-controlled reaction as a possible exception. A bend in the reaction rate
curve may indicate a change of dominant reaction in the group or a changeover to a
diffusion-controlled reaction. In such cases, the conventional ageing tests of procedure C
shall be performed at the linear range of the non-diffusion-controlied reactions.

Procedure C should be applied if there are two or more important ageing reactions
fulfilling the basic assumptions given in Sub-clause 15.1.
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16 Mesure des vitesses de réaction suivant la méthode C

16.1 Aspects généraux de la mesure des vitesses de réaction

Toutes les méthodes décrites a I'article 3 permettent, en principe, la mesure des vitesses
de réaction dans le cadre de la méthode C. Il convient que les méthodes analytiques
choisies puissent mesurer les vitesses des différentes réactions a la température estimee
de I'IT du matériau.

Dans un groupe de réactions de méme type (réactions oxydantes, par exemple), on peut
considérer la réaction la plus forte comme dominante et mesurer son taux, si la réaction
dorhinante n’est pas connue autrement. Quand Ta CID est utilisée, Te T pond &
la somme de tous les flux thermiques de réaction d’'un groupe d i identiques
représentant ainsi la réaction dominante de ce groupe.

Se|conformer aux instructions données aux paragraphes 3.5 . ce qui
corncerne la stabilisation des éprouvettes, les température i ire des
vitgsses de réaction, la séquence d'essai et les caractgristig ctions.

To : éthode B doivent étre
eff (e o toutes les réacions de
vie esoin, il est possibie de
pr i yaisseur assez mince,|confor-
mément au paragraphe 16.2.1. De § i décrites
au

16

16

Un siste a
eff de dif-
fér propor-
tio ass e, alors que dans une réaction controlée par diffusion
ell g ace—de I'éprouvette. Dans une réaction entiérement cpntrdlée
pa e {2 entration du gaz qui diffuse est pratiquement nulle dans les
parties.inte 9s §prouvettes), la vitesse de réaction est proportionnelle 2 la sufface de
I'é

16{2.2 ~“Mesures additionnelles des vitesses de réaction

A l[aide d’une éprouvette assez épaisse pour que la réaction contrélée par diffusion le soit
entiérement (voir paragraphe 16.2.1), mesurer les vitesses de réaction pour déterminer la
vitesse de la réaction controlée par diffusion dans le méme intervalle de températures que
pour les mesures effectuées au paragraphe 16.1.

NOTES

1 Wl n'est pas nécessaire de procéder & des mesures additionnelies si la constante de diffusion du gaz
actif participant &4 la réaction contrélée par diffusion et la variation de cette constante en fonction de la
température sont connues pour l'intervalle de températures de mesure.

2 Silon ne peut pas trouver ou utiliser un matériau d'une épaisseur correspondant au cas complétement
controlé par diffusion, voir la référence [9] pour une méthode plus détaillée.
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16 Reaction rate measurements in procedure C

16.1  General aspects of reaction rate measurements

All the methods described in Clause 3 are in principle suitable for reaction rate measure-
ments for procedure C. The analytical method(s) selected should be suitable for
measurements of the rates of the different reactions at the expected T| temperature of the
material.

In a group of reactions of the same kind (e.g. oxidative reactions), the strongest reaction
may be taken to be dominating and its rate may be measured, if the dominating reaction is
otherwis¢ nol known. when IDC 15 used, the outputl corresponds to the sui_ of d e
reaction heat flows of a group of similar reactions, being thus represent ‘

Sub-clay

All the reaction rate measurements given in procedure B she
specimens so thin that all the ageing reactions can
necessajI '
performed, according to Sub-clause 16.2.1\ i i i -
clause 16.2 should be performed.

16.2 A
16.2.1

A straig
reaction
reaction
diffusion
complet
zero in

surface ar

16.2.2 |Additionaleaction rate measurements

Using a test’'specimen so thick that the diffusion-controlled reaction is completely diffusion-
controlled (see Sub-clause 16.2.1), perform reaction rate measurements to determine the
rate of the diffusion-controlled reaction in the same temperature range as in the measure-
ments made in Sub-clause 16.1.

NOTES

1 If the diffusion constant of the active gas participating in the diffusion-controiled reaction and its

temperature dependence are known for-the temperature range of the measurements, then the additionai
measurements are not needed.

2 If a material thickness corresponding to a completely diffusion-controlled case cannot be found or
used, see reference [9] for a more detailed procedure.
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17 Calculs suivant la méthode C

17.1 Conditions de référence
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Il convient de choisir deux séries de conditions de référence. Ces conditions décrivent le

domaine d'intérét du matériau soumis a l'essai. Il est recommandé de
conditions de référence comme suit:

choisir les

- températures. Choisir deux températures voisines de la température estimee de

I'IT, par exemple 10 K au-dessus et au-dessous de cette derniére;
- humidité. La valeur recommandée est de 10 g/m?® d’humidité absolue. D

| concentration en oxygéne. On doit utiliser la concentration
bomme valeur de référence, sauf dans certains cas specia

ans ce cas

vieillis-
'essais
ans les
igsement
Jux prin-

Q fes, il est possible de déter-
mi s propriétés, les pointp limites
et - sais de vieillissement convertionnels
se

1712 Facteur d’accélérat

Sdivre la régle éng
17.3 Calcul?; 3ONE opter pour les essais de vieillissement conventio nnels
St : paragraphe 11.3, en utilisant les valeurs de vilesse de

ré

ante (ol la réaction d’ox

ionl:
7

ydation est

de vieillissement conventionnels a la température T, cqculer la

12 . enrs 1-n /2
d ) [RDV]1 ) [ Co2 (vuetlhssement)j\‘ 02)
AD, Co, (réf.)

Les symboles utilisés ci-dessus ont la signification suivante:

(9)

d, et d représentent les dimensions respectives (par exemple I'épaisseur) des

éprouvettes, lindice v se rapporte a I'essai de vieillissement conve
Iindice r aux conditions de référence.

A02 représente le facteur d’accélération de I'oxydation; voir I'équation (4).

ntionnel et
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17 Calculations in procedure C

17.1  Reference conditions

Two sets of reference conditions should be selected. These conditions describe the range
of interest with the material being tested. It is recommended to select the reference
conditions in the following way:

- temperatures. Select two temperatures near to the expected Tl temperature, for
example, 10K lower and higher than that;

— humidity. The recommended value is 10 g/m3? absolute humidity. In this case,
CHzo ref.) = 10 g/m? in equation {7), in Sub-clause 11.3;

- oxygen concentration. The normal atmospheric concentration is he
reference value, except for special applications. Thus, 002 (ref.) =2

in Suby-clause 11.3;

— select the test specimen dimensions to be the basis fof the~conve ing
tests.|These dimensions should be according to the test stands . ty
determnination, or reflect typical use in insulations. Note tha F i in
convg:mtional ageing tests are then calculated (see ause (17. yifil the equa-
lizatign principle of the ageing process.

When the recommended reference conditio
thermal
thickness
the referpnce temperatures.

17.2 Apceleration factor
Follow the rule give: in 8
17.3 (Calculation Z

Follow t
specime

17.4 G

For the ¢ ageing test at the temperature T, calculate the specimen dimensiFn

d, using|the following formula, where the oxidation reaction is assumed to be the diffusipn
controlleld—re

nnnnnnn
LAV,

g [RD,1"® [ Co, (ageing) | (1-70,)/2
d, = —— x x | —2——— (9)
Ao2 RD, 002 (ref.)

The above symbols have the following meaning:

d, and d_are respective dimensions (e.g. thicknesses) of the test specimens, sub-
script a referring to the conventional ageing test and r to the reference conditions.

AC,2 denotes acceleration factor of oxidation, see equation (4).
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RD, et RD, sont les vitesses de réaction des éprouvettes «épaisses» aux conditions

respectives déterminées conformément au paragraphe 16.2.2.
C02 (vieillissement) et 002 (réf.) se rapportent a ’équation (6).

ng, ~représente la valeur calculée de n & partir de I'équation (2), pour la réaction

d’oxydation.

Si une autre réaction est controlée par diffusion au lieu de l'oxydation, remplacer les

indices O, de I'équation (9) en conséquence.

Si les mesures des vitesses de réaction dlfférent de celles décntes au paragraphe 16.2, il

CO ient-de-modifie a—ethode-ge-caicul: SO Cas—& =VaVatats

INOTE - Si les valeurs de la constante de diffusion sont connues, il faut remplacs
par VRV x Dv' ol VR _ représente la vitesse de réaction dans une éprouvetfe

18| Essais de vieillissement conventionnels suiva

18{1 Etuves de vieillissement

Sujvre la description donnée au paragraphe

o-(9].

uation (9)

pérajure Tv’ ot

18

il st préférable de choisir les deux ; s conven-

tio vi v2) de a_produi rhédian jusqu’au point limite d’gu moins

30 3 { e choix,

bi modifier

le

18

Lo 6 de la

CE rait aux

propriétés me illissement

conye

i paragra-
) 216 de

ph £y
la FEI ou dans les spécmcatlons de matériaux appropriées de la GEI.

19 Evaluation suivant la méthode C

19.1  Courbe d’endurance thermique

Suivre les régles énoncées au paragraphe 13.1.

19.2  Calcul des caractéristiques d’endurance thermique

A P'aide de I'équation (8), calculer la température correspondant a un temps jusqu’au point
limite eégal a 20 000 h et l'intervalle de division par 2 (voir la Publication 216-3-1 de la
CEl). Exprimer ceux-ci comme indice de température/analytique-C (IT) et intervalle de

division par 2/analytique-C (IDC,).
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