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5: Solid

This third edition cancels and replaces the second edition published in 1998. This edition
constitutes a technical revision.

This edition includes the following significant technical changes with respect to the previous
edition:

a) Introduction of test methods related to IEC 60455-3-8;
b) Additional and updated test methods for resins.
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This bilingual version (2016-01) corresponds to the monolingual English version, published in
2015-06.

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

FDIS Report on voting
15/751/FDIS 15/757/RVD
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voting indicated in the above table.
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INTRODUCTION

This part of IEC 60455 is one of a series which deals with solvent-free resin based reactive
compounds and their components used for electrical insulation.

The series consists of three parts:

— Part 1: Definitions and general requirements (IEC 60455-1);
— Part 2: Methods of test (IEC 60455-2);
— Part 3: Specifications for individual materials (IEC 60455-3).
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RESIN BASED REACTIVE COMPOUNDS
USED FOR ELECTRICAL INSULATION -

Part 2: Methods of test

1 Scope

This part of IEC 60455 specifies methods of test to be used for testing resin based reactive
compoujnds, their components and cured compounds used for electrical insulation.

2 Normative references

The follpwing documents, in whole or in part, are normatively referenced.inthis document and
are indispensable for its application. For dated references, only the gdition cited applies. For
undated references, the latest edition of the referenced ,doeument (including any
amendments) applies.

IEC 60050 (all parts), International Electrotechnical’ Vocabulary (availaple at
http://wiw.electropedia.org)

IEC 60068-2-10:2005, Environmental testing — Part 2<10: Tests — Test J and guidance: Mould
growth

IEC 60093:1980, Methods of test for voldme resistivity and surface resistivity pf solid
electrical insulating materials

IEC 60112:2003, Method for the determination of the proof and the comparative [fracking
indices pf solid insulating materials

IEC 60216 (all parts), Electrical insulating materials — Thermal endurance properties

IEC 60243-1:1998, Electrical strength of insulating materials — Test methods — Part |I: Tests
at powey frequencies

IEC 60250:1969,. Recommended methods for the determination of the permittivity and
dielectric djssipation factor of electrical insulating materials at power, audio and radio
frequengies jncluding metre wavelengths

IEC 60296:2012, Fluids for electrotechnical applications — Unused mineral insulating oils for
transformers and switchgear

IEC 60426:2007, Electrical insulating materials — Determination of electrolytic corrosion
caused by insulating materials — Test methods

IEC 60455-1:1998, Resin based reactive compounds used for electrical insulation — Part 1:
Definitions and general requirements

IEC 60455-3 (all parts), Resin based reactive compounds used for electrical insulation —
Part 3: Specifications for individual materials

IEC 60455-3-8:2013, Resin based reactive compounds used for electrical insulation — Part 3:
Specifications for individual materials — Sheet 8: Resins for cable accessories
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IEC 60695-11-10:1999, Fire hazard testing — Part 11-10: Test flames — 50 W horizontal and
vertical flame test methods

IEC 60814:1997, Insulating liquids — Oil-impregnated paper and pressboard — Determination
of water by automatic coulometric Karl Fischer titration

IEC 61033:1991, Test methods for the determination of bond strength of impregnating agents
to an enamelled wire substrate

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

ISO 37:2011, Rubber, vulcanized or thermoplastic — Determination of tensile stregs-strain
properties

ISO 62:2008, Plastics — Determination of water absorption

ISO 75 |(all parts), Plastics and ebonite — Determination of temperature of deflection under
load

ISO 178:2010, Plastics — Determination of the effects of liquid‘chemicals, including wafer
ISO 178:2010, Plastics — Determination of flexural propetties

ISO 179-1:2010, Plastics — Determination of Charpy impact properties — Part [I: Non-
instruménted impact test

ISO 179-2:1997, Plastics — Determination ofiCharpy impact properties — Part 2: Instrimented
impact fest

ISO 291, Plastics — Standard atmospheéres for conditioning and testing

ISO 304:2004, Plastics — Thermoplastic materials — Determination of Vicat spftening
tempergture (VST)

ISO 527 (all parts), Plastics — Determination of tensile properties

ISO 584:1982, Plastics — Unsaturated polyester resins — Determination of reacfivity at
80 degrees C.(conhventional method)

ISO 604:2002, Plastics — Determination of compressive properties

ISO 868:2003, Plastics and ebonite — Determination of indentation hardness by means of a
durometer (Shore hardness)

ISO 1183-1:2012, Plastics — Methods for determining the density of non-cellular plastics —
Part 1: Immersion method, liquid pyknometer method and titration method

ISO 1513:2010, Paints and varnishes — Examination and preparation of samples for testing

ISO 1523:2002, Paints, varnishes, petroleum and related products — Determination of
flashpoint — Closed cup equilibrium method

ISO 1675:1985, Plastics — Liquid resins — Determination of density by the pyknometer method
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ISO 2039-1:1993, Plastics — Determination of hardness — Part 1: Ball indentation method

ISO 2114:1996, Plastics — Unsaturated polyester resins — Determination of partial acid value
and total acid value

ISO 2431:1993, Paints and varnishes — Determination of flow time by use of flow cups

ISO 2535:1997, Plastics — Unsaturated polyester resins — Measurement of gel time at
25 degrees C

ISO 2554:1997, Plastics — Unsaturated polyester resins — Determination of hydroxyl value

ISO 2585:1989, Plastics — Resins in the liquid state or as emulsions or dispernsions —
Determination of apparent viscosity by the Brookfield test method

ISO 2592:1973, Petroleum products — Determination of flash and fire points~= Clevelahd open
cup method

ISO 30Q1:1997, Plastics — Epoxide compounds — Determination ofepoxide equivalent

ISO 3219:1993, Plastics — Polymers/resins in the liquid state or.as emulsions or dispefsions —
Determination of viscosity using a rotational viscometer with defined shear rate

ISO 3451-1:1997, Plastics — Determination of ash — Rart 1. General methods

ISO 3541:1997, Plastics — Unsaturated polyesterand epoxy resins — Determination of overall
volume [shrinkage

ISO 36719:1983, Paints, varnishes, petroleum and related products — Determination of
flashpoint — Rapid equilibrium method

ISO 4573:1978, Plastics — Epoxide resins and glycidyl esters — Determination of ignorganic
chlorine

ISO 4583:1998, Plastics_ - Epoxide resins and related materials — Determination aQf easily
saponifiable chlorine

ISO 4615:1979,/Rlastics — Unsaturated polyesters and epoxide resins — Determination of total
chlorinel content

ISO 46251980, Binders for paints and varnishes — Determination of softening |point —
Ringand-ball method

ISO 4895, Plastics — Liquid epoxy resins — Determination of tendency to crystallize
ISO 7056, Plastics laboratory ware — Beakers

ISO 9396:1997, Plastics — Phenolic resins — Determination of the gel time at a given
temperature using automatic apparatus

ISO 11357-2:1999; Plastics — Differential scanning calorimetry (DSC) — Part 2: Determination
of glass transition temperature

ISO 11359-2:1999, Plastics — Thermomechanical analysis (TMA) — Part 2: Determination of
coefficient of linear thermal expansion and glass transition temperature
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ISO 11359-3:2002, Plastics — Thermomechanical analysis (TMA) — Part 3: Determination of
penetration temperature

ISO 14896:2009, Plastics — Polyurethane raw materials — Determination of isocyanate content

ISO 15528:2000, Paints, varnishes and raw materials for paints and varnishes — Sampling

3 Terms and definitions

For the purposes of this document, the terms and definitions given in IEC 60455-1,
IEC 60050, as well as the following apply.

3.1
volume(resistance
that paft of the insulation resistance which is due to conduction throughthe volume and
excluding surface current

3.2
volume(resistivity
volume fesistance reduced to a cubical unit volume

3.3
dielectinic dissipation factor
tan o
numeridal value of the ratio of the imaginary to the real part of the complex permittivity

3.4
relativel permittivity
er
ratio of fhe absolute permittivity to the electric constant

Note 1 to| entry: In practical engineerind, jit is usual to employ the term ‘permittivity’ when referring fo relative
permittivify.

4 General notes on methods of test

4.1 Plreparation and conditioning

Unless ptherwise\specified in the relevant specification standard or in the method of|test, all
tests shfall bexearried out at atmospheric conditions in a temperature range of betwegn 21 °C
and 29 7C,and a relative humidity range of between 45 % and 70 %. Before measufements
are made, \the sample or test specimen shall be pre-conditioned under these atmgspheric
conditions for a time sufficient to allow the sample or the test specimen to reach stability. For
taking samples in liquid or paste form, ISO 15528 shall be applied. For preparation of such
samples for testing, ISO 1513 shall be applied.

NOTE For definitions of terms for standard atmospheres, see ISO 558. The test atmosphere as specified above
does not comply with any of the two standard atmospheres as specified in 1SO 291 but covers both ranges
inclusive of their tolerances.

Normally, all requirements for a method of test are given in the description, and diagrams are
intended only to illustrate one possible arrangement for conducting the test. In case of
inconsistencies between this standard and the specification sheets of the IEC 60455-3 series,
the latter shall prevail. When another standard is invoked for a test method, reference to that
standard shall be included in the report.
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equence of tests

To avoid unnecessary efforts, tests shall be carried out on the samples in the following
sequence:

1) tests on individual components prior to mixing;

2) tests on reactive compound just after mixing (ready to use);

3) tests on cured compound;

4) tests on cured compound after pre treatment (thermal, humidity, water etc.).

If the sample under test fails a test the following tests may become obsolete.

4.3 Test report

If not otherwise specified, the test report shall include the following data:

1) resi

designation and identification;

2) lot number or other identification;

4) test

3) confirmation of marking and labelling according to the material safety data sheet (N
results;
r test parameters, including conditioning and calibration, if any;

5) majq
6) prog
7) copy

5 Mef

51 F

For flas
For flas

essing conditions used to reactive compound;
of the technical data sheet (TDS) and MSDS.

hods of test for reactive compounds and their components

ash point

N point temperatures of 79 °C and above, the method given in ISO 2592 shall &
h point temperatures below,79 °C, the method given in ISO 1523 shall be us

any of the closed-cup apparatus-as*described in Annex A of ISO 1523:2002. ISO 15

be read
samples
standar

in conjunction with 180,;3679. Two measurements shall be made on two {
, and the two results’ of the flash point shall be reported along with referenc
s applied.

5.2 Density

The me

hod given'in ISO 1675 shall be used. Two measurements shall be made, and

results ¢f the.density shall be reported.

ISDS);

e used.
ed with
P3 shall
eparate
e to the

the two

5.3 Vjiscosity

The viscosity shall be determined with a suitable device at (23 + 0,5) °C if not otherwise
specified. If a rotating type of device is used, it shall be in accordance with 1SO 2555
(Brookfield type) or with 1ISO 3219 (a type working at a defined shear rate). If an efflux type of
equipment is used, the method of test and the flow cup shall be in accordance with 1ISO 2431.
Two measurements shall be made, and the two results of the viscosity shall be reported,
along with reference to the standards applied.

54 V

iscosity after storing at elevated temperature

This method is not applicable to one-component systems or components containing hardener.

If not otherwise specified, a sample of sufficient amount is stored for (20 + 0,5) h at a
temperature of (100 = 3) °C in a sealed container. After cooling down to room temperature the
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viscosity is measured according to 5.3. The increase of viscosity is calculated using the
following equation:

Increase of viscosity in % = (1, — #4) x 100 / 54

where
n1 = dynamic viscosity before storing

n, = dynamic viscosity after storing
5.5 Content of volatile organic components

This method is not applicable to one-component systems or components containing hardener.
If not otherwise specified, the test shall be carried out in the following way:

The maps of an empty weighing bottle (about 80 mm x 30 mm), is taken to_ 0,001 g| (m4). A
mass of 0,4 g to 0,5 g resin (m,) is weighed to 0,001 g into the weighing,bottle (well closed
during weighing). Some drops of toluene are added to dilute the resin. The'liquid is sgread on
the floor of the weighing bottle with a slight twist.

The opgn weighing bottle is placed into an oven with forced air circulation for at leagt 2 h at
(110 £ 2) °C. After cooling down to room temperature in a desiccator the weighing pottle is
weighed again to 0,001 g (m3).

Volatile|organic components = 100 x (my — (mgy — myq)) /5

5.6

gothermal increase of viscosity (processing time)

This mdthod is designed for PUR and EP resins. For UP resins gel time shall be used. If not
otherwige specified, the test shall be carriedout in the following way:

All components and equipment shall béat room temperature. The components of the resin are
mixed alccording to the manufacturer’s instructions. The mixing procedure shall not take more
than 3 min. The time measurement-starts after adding and mixing of the last component. After
10 min [the first viscosity measurement is taken as the initial value. The measurgment is
repeatefl until the specifiedumaximum viscosity is reached. The time between the initial value
and the|maximum value js.reported as processing time.

5.7 Shelf life

The shglf life shall'be determined by measurement of the change in a specified chargcteristic
property aftef<a* certain storage time and temperature. Experience has shown that Viscosity
accordingt0-5.3 and gel time according to 5.23 are appropriate characteristics. To| assess
shelf IiltTe, viscosity and/or gel time shall be determined according to 5.3 andfor 5.23
respectively, at a temperature and with an end-point as agreed upon between supplier and
purchaser. Two measurements shall be made on both fresh material and on material stored
for a time and at a temperature as agreed between supplier and purchaser. The two results of
shelf life shall be reported, along with reference to the standards applied. The results shall
contain the viscosity and/or the gel time before and after storing, the storing time and
temperature and the test temperature.

5.8 Colour

The method given in ISO 6271 shall be used. Two measurements shall be made, and the two
results of colour shall be reported along with reference to the standard applied.
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oftening temperature

The method given in ISO 306 or ISO 4625 shall be used. Two measurements shall be made,
and the two results of softening temperature shall be reported along with reference to the
standard applied.

5.10 Ash content

The method given in ISO 3451-1, method A, shall be used. Two measurements shall be

made, a

511 F

nd the two results of the ash content shall be reported.

iller content

To be a

5.12 (
5.12.1

The me
results (

5.12.2

The me
results (

5.12.3

The me

greed between supplier and purchaser.

hlorine content
Total chlorine content of unsaturated polyesters and epoxidé-resins

hod given in ISO 4615 shall be used. Two measurements shall-be made, and
pf the total chlorine content shall be reported.

Inorganic chlorine content of epoxide resins and glycidyl esters

hod given in ISO 4573 shall be used. Two measurements shall be made, and
pf the inorganic chlorine content shall be reported.

Easily saponifiable chlorine content of epoxide resins and related mater

hod given in ISO 4583 shall be used) Two measurements shall be made, and

results ¢f the saponifiable chlorine contentcshall be reported.

513 T

endency of cristallisation

This mefthod is applicable to epoexy-resins only.

The me
results 9

514 E

The me

hod given in ISO 4895 shall be used. Two measurements shall be made, and
hall be reported!

poxide equivalent of epoxide resins

hod given in ISO 3001 shall be used. Two measurements shall be made, and

results ¢f the epoxide equivalent shall be reported.

515 C

This me

ontent of isocyanate

thod is applicable to polyurethane hardeners only.

the two

the two

als

the two

the two

the two

The method given in ISO 14896 shall be used. Two measurements shall be made, and the
two results shall be reported.

5.16 Water content (Karl Fischer method)

The method given in IEC 60814 shall be used. Two measurements shall be made, and the two
results of the water content shall be reported.
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517 H

5.17.1

ydroxyl value

Polyester resins

The method given in ISO 2554 shall be used. Two measurements shall be made, and the two
results of the hydroxyl value shall be reported.

5.17.2

Resins other than polyester

To be agreed between supplier and purchaser.

5.18 Acid value of polyester resins

The me
results (

hod given in ISO 2114 shall be used. Two measurements shall be made, afid
bf the acid value shall be reported.

5.19 Amount of double bonds of unsaturated polyester and acrylate resins

To be a

5.20 A

The me

greed between supplier and purchaser.

cid and acid-anhydride content of acid-anhydride hardeners

hod given in ISO 2114 shall be used for acid content.’The method given in IS

the two

O 7327

lier and

shall belused for anhydride content. Two measurements shall"be made, and the two results of
the acid| value and/or anhydride content shall be reported.

5.21 mine value

The mefthod given in ISO 9702 shall be usedyifinot otherwise agreed between supp
purchasler.

5.22 Pt life

5.22.1 | General

The time which a particular method requires to achieve a viscosity of 50 Pas is measu

The visq

5.22.2

5.22.2.1

osity can be determined in any viscosimeter.

Resinous,compounds for cable accessories
Apparatus and materials

entto be used:

Equipm

ed.

e beaker in accordance with ISO 7056, polyethylene, polypropylene or glass with
dimensions: 70 mm to 100 mm diameter and 70 mm to 130 mm high;

e environmental chamber;

e time

measuring device;

e viscosimeter.

5.22.2.2 Preparation of the sample

The beaker shall be marked to a volume of (300 + 25) ml.

The beaker and a standard manufacturer pack shall be stored in an environmental chamber

for 24 h

at the temperature specified with a tolerance of f)z K.
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5.22.2.3 Procedure
The components shall be removed from the environmental chamber and start mixing

immediately according to the supplier’s instructions. The time starts at the commencement of
mixing the components.

Remove the beaker from the environmental chamber, and pour the mixed compound into the
beaker up to the mark previously made.

5.22.2.4 Testreport

The test report shall include the following information:

— the {ime from the start of mixing until a viscosity of 50 Pas is reached is determirled. The
pot life shall be rounded to the nearest of a second;

— the Viscosimeter, test parameters and system used (e.g. spindle size, rotation”speqd etc.).

The visgosimeter with the system used shall be calibrated at 50 Pas.

5.23 Qel time
5.23.1 | Unsaturated polyester based compounds

Gel time is the period of time after which the reactive compound reaches the gel state. The
method|given in ISO 2535 shall be used at a test temperature as agreed upon bhetween
supplienand purchaser. Two measurements shall be made, and the two results of the gel time
shall be|reported along with the test temperature.

5.23.2 | Phenolic resin based compounds

The method given in ISO 9396 shall be used. Two measurements shall be made, and|the two
results ¢f the gel time shall be reported.

5.23.3 | Other compounds
If appliciable, the methods given-in ISO 2535 or ISO 9696 or ISO 8987 shall be used.

5.24 Exothermic temperature rise
5.24.1 | Unsaturated polyester based compounds

The method given in ISO 584 shall be used. Two measurements shall be made, and|the two
results ¢f the exothermic temperature rise shall be reported.

5.24.2 —Resinmous compounds for cable accessories
5.24.2.1 Apparatus and materials

Equipment to be used:

e beaker in accordance with ISO 7056, polyethylene, polypropylene or glass with
dimensions: 70 mm to 100 mm diameter and 70 mm to 130 mm high;

e thermocouple made with twisted wires;

o temperature recorder;

e time measurement device.
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5.24.2.2 Preparation of the sample: Test at 23 °C

The beaker shall be marked to a volume of (300 + 25) ml. The beaker and a sufficient amount
of resinous compound components (prepare 400 ml to 700 ml of the compound) shall be
stored for 24 h at (23 + 2) °C.

The components shall be mixed according to manufacturer’s instructions. The time starts at

the com

mencement of mixing the components.

The mixed components shall be poured into the beaker up to the mark previously made. The
thermocouple shall be inserted vertically in the centre of the mixture to a depth of (25 £+ 5) mm
under the compound surface and held in position by a suitable device (e.g. ring-stand).

5.24.2.3

The teni
to peak
tempera

NOTE F
5.24.2.4

The mdg
(rounde

5.24.3
Method

5.25 T

The me
results
tempers
specime

5.26 (
5.26.1

This tes
to mea
resinoug

Procedure

perature increase shall be checked and the maximum temperature fise and
recorded. The test is finished after the highest temperature has beén reached
ture starts to drop significantly.

br ease of testing, the temperature can be recorded as a curve.
Test report

ximum temperature reached (rounded to the nearest °C) and the time
1 to the nearest min) shall be reported.

Other compounds

of test required, but not available.

hod given in ISO 3521 shall be"'used. Two measurements shall be made, and
of the total volume shrinkage shall be reported. The report shall contain
ture, the density of the'compound at test temperature, and the density
n made of the cured compound.

uring in presence of water
General

t applies-only to polyurethane resinous compound for cable accessories. Thi
sure( the gas evolution and the physical structure change when the polyd

he time
and the

o peak

otal volume shrinkage of epoxide“and unsaturated polyester based compounds

the two
the test
of the

5 test is
rethane
5 in the

5 .compound cures in presence of water. Voids created by generation of ga

) K P~ )

resin m

XV ad—+ ] frinal r A
y TCauTtUCTC ot ar oTCan UOwWTT,

The density of the cured resin mentioned in the technical data sheet shall be > 1,05 g/cm3.

5.26.2

Apparatus and materials

Equipment to be used:

e 250

e funn

ml PE squirt bottle with screw-on squirt cap;

el that meets the requirements of 5.26.3;

e tubing, inner diameter corresponding to squirt cap tube outer diameter;

e beaker or bucket;

e 100

ml graduated cylinder.
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Pouring device

Use a funnel with a capability to fill the bottle within 30 s to 60 s at room temperature.

5.26.4

Procedure

The test apparatus shall be assembled as shown in Figure 1. The graduated cylinder shall be
completely filled with water from the bucket. The squirt bottle shall then be screwed off from
the squirt cap, marked with 2 marks at 100 ml and 200 ml respectively and filled up to the
100 ml mark with de-mineralized water.

The bucket, squirt bottle and resinous compound left in its original packaging shall be allowed

to react
and the
is pourg
until the
bottle a

Within

gastight
and sub

TOUITI tGIII[JUIdtUIG. ThG i.;UIII}.JUl.IIICII pqu'r\auc D:Id“ II:IU UPUIIUUI, tilU DtUpVthb;
components mixed according to the manufacturer's instructions. The mixed ¢o
d into the closed funnel. The funnel shall be emptied immediately into thé“squ
water level reaches the 200 ml mark. Care shall be taken to pour in the centi
nd avoid touching the inner bottle wall.

he next 30 s, screw the screw cap onto the squirt bottle @ntil the conne

sequent curing the flexible tubing and squirt bottle shall not_be deformed; if th

and/or the bottle become deformed, restart the test. The compound shall be allowed

for the
volume
of the g
shall bd
preseng

5.26.5
The foll

e gas

e phys
e pictdy

pot life specified by the manufacturer. One hour after the pot life has elaps
of gas fill in the graduated cylinder shall be read.<{Fhe water shall then be po
quirt bottle. After hardening of the resin at room femperature for 24 h, the s

cut through the centre of the bottle and the physical structure examined
e of blisters or cracks in the compound.

Test report
bwing parameters shall be measured and reported:

volume;
ical structure/presence of blisters or cracks or bubbles and/or inclusions;

re of the cut surface of'the compound with scale.

5.27 Determination of/the degree of curing

The rea

has be

ction enthalpie .0f the uncured resin is determined by using DSC. An amount g
n found adequate.

If not otherwise specified, about 10 g of resin is cured under conditions (temperat
time) aqd agreed between supplier and purchaser. The residual enthalpie is determined

started
mpound
rt bottle
e of the

ction is

, taking care not to deform the flexible tubing or squirt bottlé) During the comnection

e tubing
to cure
ted, the
ired out
becimen
for the

f10 mg

ure and
using a

sample pf'about 10 mg

The degree of curing is calculated as follows:

Degree

where
H

C

H

u

=en

=en
5.28 C
5.28.1

of curing in % =100 — H, x 100 / H,

thalpie of cured resin
thalpie of uncured resin

uring in thick layer and emissions during curing

General

This test is designed for the examination of cured impregnating materials. Curing in thick layer
is expressed by the condition after curing of the top side, bottom side and interior of the
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specimen. The determination of emissions during the curing process is also part of this

method.

5.28.2

Equipment

The following equipment shall be used:

— flat and smooth square pieces of aluminium foil, 0,1 mm to 0,15 mm in thickness and of
(95 £ 1) mm side length;

— a former made of metal or any other suitable solid material, (25 £ 1) mm in thickness and
(45 £ 1) mm square;

— an

ven with forced air circulation and with a2 minimum rate of 8 fresh air cha

ges per

hour
— aba

5.28.3
A piece

former {
dried at

The ma
betweern

The spsg

. The oven shall be of the type and design used for drying and/or curing speciy

lance with an accuracy of 0,01 g.
Test specimen

of aluminium foil shall be cleaned by adequate means and shall’be folded arg
o produce a square mould of about 45 mm side length. Thé<square mould
(110 £ 5) °C for (10 = 1) min, cooled down and stored in a(desiccator.

s of the square mould shall be weighed to 0,01 g (my). A resin sample with
9,90 g and of 10,10 g shall be weighed to 0,01 g into the mould (m,).

cimen shall be cured at a temperature and for a time as agreed between supg

purchaser. The specimen shall be cooled down tocroom temperature in a desiccator

mass sH

5.28.4
5.28.4.1
The spe

and intd
the sym

all be taken to 0,01 g (m3). Subsequently:the aluminium foil is removed.
Procedure

Description of the specimen
cimen shall be assessed by description of the conditions of its top side, bott

rior, expressed according to statements for visual appearance and for tacki
bols given in the following Tables 1, 2 and 3:

Table 1 — Condition of the top side

Condition Symbol
Smooth S1
Wrinkled S2

nens;

und the
shall be

a mass

lier and
and the

pm side
hess by

Table 2 — Condition of the bottom side

Condition Symbol

Non-tacky u1
Tacky U2
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Table 3 — Condition of the interior

Condition Symbol

Rigid 11.X
Horn-like machinable 12.X
Leather-like 13.X
Rubber-like 14.X
Gel-like 15.X
Liquid 16.X

The specimen contains X
No voids 1
Not more than five voids 2
More than five voids 3

For the [condition of the interior a statement shall be added whether the interior is unliform or
not unifprm.

NOTE It/ can be necessary to cut the specimen, to bend the spegimen with the fingers or to use a| knife for
describing the mechanical properties.

5.28.4.2 Emissions

The emissions shall be calculated by the following’equation:

E =100 — ((mg& (mg — myq)) x 100 / my

where
m4 = mpss of the empty square mould

mo = mass of the uncured resin_(without mass of the square mould)
mz = mass of the square mauld with cured resin

6 Methods of test for cured reactive compounds

6.1 General

The curedrcampound is self-supporting and thus allows the preparation of rigid and|flexible
test spefcimens.

6.2 Test specimens
6.2.1 General

When the term "test specimen” is used it means solid parts of the cured material in a shape
as required for the method of test concerned. In 6.2.2 to 6.2.4 such "test specimens" are
referred to as "specimens".

6.2.2 Preparation of the reactive compound

The reactive compound shall be a homogeneous mixture of such portions of the components
as specified by the supplier. Also drying, de-aerating, heating and other measures to treat the
components and the compound shall comply with the instructions given by the supplier. When
compounds contain fillers, the possibility of settlement needs to be taken into account.
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6.2.3 Preparation of test specimens

Specimens shall be prepared under conditions as specified in the particular method of test in
the relevant specification sheet of IEC 60455-3, or as agreed upon between supplier and
purchaser. This includes the casting process with respect to temperature and vacuum, the
curing conditions with respect to temperature, and time or temperature-time programme, the
removal from the mould and annealing and cooling. Reactive compounds, which according to
the instructions given by the supplier, cure at ambient temperature, generally reach the final
state at ambient temperature only after days or weeks. To achieve a defined degree of cure in
such conditions, the compounds shall be cured for 24 h at ambient temperature and
immediately thereafter for 24 h at 80 °C, or as agreed between supplier and purchaser.
Specimens shall be cast in the proper shape according to the dimensions given in the method
of test, or shall be prepared from cast pieces. They shall be free of voids, bubbles, nicks and
scratchgs. During machining, excessive heating of the machined surfaces shall be avoided by
cooling,|for instance with water.

NOTE Removal of the cured compound from the mould is facilitated by the use of release adgents arld moulds
made of dhromium-plated or other adequate material.

6.2.4 Type and number of test specimens

The type and number of specimens required for a particular method of test are specifigd in the
method|of test, in the relevant specification sheet of IEC 60455-3 or shall be agreéd upon
between supplier and purchaser.

6.3 Density

A methgd given in ISO 1183-1 shall be used. Two_ measurements shall be made. Thg kind of
preparation and the dimensions of the specimen, the method used, and the two resul{s of the
density shall be reported.

6.4 Mechanical properties
6.4.1 Tensile properties
6.4.1.1 Rigid material

The method given in ISO 527°shall be used with a speed of testing to break the specimen
within (60 + 15) s. The type-of specimen shall be selected from ISO 527. Five specimgns shall
be testgd. The kind of preparation, the dimensions and the type of the specimen, the gpeed of
testing, [and the fiveresults of the tensile properties shall be reported. As far as applicable,
the report shall eontain tensile stress at yield, at maximum load and at break, percentage
elongation at yield ‘and at break, and modulus of elasticity.

6.4.1.2 Flexible material

The method given in ISO 37 shall be used for a dumb-bell specimen. Five specimens shall be
tested. The kind of preparation and the type of dumb-bell specimen, and the five results of the
tensile properties shall be reported. The report shall contain tensile strength, percentage
elongation at break, and modulus of elasticity.

6.4.2 Compressive properties

The method given in ISO 604 shall be used. Five specimens shall be tested. The kind of
preparation and the dimensions of the specimen, the rate of deformation, and the five results
of the compressive properties shall be reported. As far as applicable, the report shall contain
compressive strength at maximum load, compressive yield stress, and percentage
compressive strain at rupture.
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6.4.3 Flexural properties

The method given in ISO 178 shall be used with a relative rate of movement of the loading
nose and supports, so that the specimen ruptures or reaches the maximum load within
(60 £ 15) s. Five specimens shall be tested. The kind of preparation and the dimensions of the
specimen, the relative rate of movement, and the five results of the flexural properties shall be
reported. As far as applicable, the report shall contain the flexural stress at rupture or at
maximum load, the corresponding deflection, and the modulus of elasticity.

6.4.4 Impact strength

6.4.4.1 Unnotched specimens

The kindl of preparation, the dimensions and the type of specimen, as well as the-10 rgsults of

The me£hod given in ISO 179-1 or ISO 179-2 shall be used. Ten specimens shall bi tested.
the impact strength shall be reported.

6.4.4.2 Notched specimens

The method given in ISO 179-1 or ISO 179-2 shall be used with a;hotched specimen. Ten
specimgns shall be tested. The kind of preparation, the dimensions,and type of specjmen as
well as the 10 results of the impact strength shall be reported.

6.4.5 Hardness
6.4.5.1 Rigid material

The method given in ISO 2039-1 (ball indentation<method), or the method given in |SO 868
(Shore |D hardness) shall be used. Five meaSurements shall be made on one ¢r more
specimgns. The kind of preparation and the>dimensions of the specimen, the tgst load
applied,| and the five results of the hardness-shall be reported.

6.4.5.2 Flexible material

The method given in ISO 868\ /(preferably Shore A hardness) shall be used. Five
measuréments shall be made ‘on one or more specimens. The kind of preparation, |and the
dimensipns of the specimen, the type of durometer (A or D) used, and the five resulfs of the
indentafion hardness shall’be reported.

6.5 Thermal properties
6.5.1 Bond strength at elevated temperature

The twigted'coil test, method A, or the helical coil test, method B, given in IEC 61033, |shall be
used. The‘téest temperature shall be in accordance with the relevant specification sheet of
IEC 60455-3, or shall be agreed upon between supplier and purchaser. Five specimens shall
be tested. The method, the types of enamelled winding wire used as substrate, and the five
results shall be reported.

6.5.2 Linear thermal expansion

The method given in ISO 11359-2 shall be used. The kind of preparation, the dimensions of
the specimen and the result shall be reported.

6.5.3 Thermal conductivity

To be agreed between supplier and purchaser.
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6.5.4
6.5.4.1

One of the methods given in ISO 11357-2,

Glass transition

Glass transition temperature

ISO 11359-2 or ISO 11359-3 shall be used. Two

measurements shall be made. The kind of preparation and, if applicable, the dimensions of
the specimen, the method used (A: DSC or DTA, B1: TMA, expansion mode, or B2: TMA,
penetration mode), and the two results of the glass transition temperature shall be reported.

6.5.4.2

Temperature of deflection under load

Method A or method B given in ISO 75 shall be used. Two specimens shall be tested. The

kind of

reparation and the dimensions of the specimen. the method used. and the tw

results

of the te

NOTE T
methods
6.5.4.1 cg

6.5.5

The md
specime

according to method A is worse than category V-2. The<kind of preparation
bns of the test specimen, as well as the result of flammability obtained with method B
and, if gpplicable, with method A, shall be reported.

dimensi

6.5.6

To be a

6.5.7
6.5.7.1

This tes

impact gtrength.

6.5.7.2

Prepare] the specimen.from the same batch of resinous compound. The resinous co

shall be

mperature of deflection under load shall be reported.

given in ISO 75 do not allow temperatures below 40 °C to be determined. The niethods ac
n preferably be applied .

Flammability

thods A and B given in IEC 60695-11-10 shall be used. For each meth
ns shall be tested. Method B shall be applied only {n/the case where th

Thermal shock

greed between supplier and purchaser,

Dry heat resistance of resins for'cable accessories — Method of test
General

{t is used to determine thereffect of extended exposure to dry heat on loss of m

Specimen

prepared{and cured in accordance with the manufacturer’s instructions.

he temperature of deflection under load is of the same nature as the glass transition temperature, but the

ording to

od five
e result
and the

ass and

mpound

a) Loss of -mass: a set of 3 test specimens shall be prepared with the dimensions of
80 mm x40 mm x 5 mm and individually identified.

b) Imp bt Dtlcllyth. d DC{ Uf 5 tGDt DFUU;IIICIID oha” bc plcpalcd ;II auuU|da||uc vv;th :SD 179

6.5.7.3 Apparatus and materials

Equipment to be used:

e anal

ytic balance with accuracy of £ 1 mg;

o forced air oven with temperature control;

e impact tester;

e desiccators.

6.5.7.4

Procedure

The test specimens, prepared in accordance with 6.5.7.2, shall be used as follows:
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The loss of mass specimen shall be marked individually. Take the mass by weighing it
individually to the nearest of 1 mg ( = mass m,).

All test specimens shall be placed in a forced air oven for 28 days at (120 £ 2) °C. Any
mechanical loading of the specimen or any direct contact between them shall be avoided.
Only one type of resinous compound shall be tested at one time. At the end of the
28 days, the set of test specimen shall be removed from the forced air oven.

The set of test specimen shall than be placed for 8 h in a desiccator and cooled to
(23 +2) °C.

The loss of mass specimens shall be weighed individually to the nearest 1 mg (= mass m,)
immediately after removal from the desiccator.

The impact strength shall be measured in accordance with ISO 179.

The percent loss of mass shall be calculated for each individual sample, incaccordamce with

the follgwing equation:

6.5.7.6 Test report

The tes{ report shall include the following information:

6.5.8 Wet heat resistance of resins for cable’accessories
6.5.8.1 General

This tesft shall be carried out to the follewing requirements:

a)

b)

6.5.8.2 Test sequence

The tes{ sequenee shall be as follows:

1)
2)
3)
4)
5)
6)

M= ((m1 —m2)/m1) x 100

the Iverage of percentage loss of mass;

the average of the impact strength.

the pamples shall be prepared-in-accordance with the methods given in the relevant Part
3 shieet, to carry out thesfellowing tests: hardness, tensile and elongation, |electric
strength;

final measurement of-reference samples and treated samples shall be done the same day
sucgessively.

Prepafation of the test specimen from the same lot of resinous compound.

Immersion for 28 days at (70 £ 2) °C in water.
Drying for 48 h at (60 + 2) °C under vacuum.
Drying 24 h at 80 °C with open ventilation slot.
Cooling in desiccator to (23 £ 2) °C (8 h).

Test of specimens.

6.5.8.3 General

This test is used to determine the resistance to hydrolysis of resinous compounds exposed to
the simultaneous influence of water and temperature. It determines any irreversible change in
selected mechanical properties by means of a tensile test and of a hardness test, and
electrical properties by means of dielectric strength.
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6.5.8.4 Specimen

The resinous compound shall be prepared and cured in accordance with the manufacturer’s
instructions.

Mechanical test:

A set of 10 test specimens no. 1B shall be prepared in accordance with 6.4.1.2 and
ISO 527-1, ISO 527-2 and ISO 527-3 from blister free plates of resinous compound of
thickness of (4 £ 0,2) mm.

NOTE 1 For highly filled compound, specimens can be cast in a mould of adequate dimension for the test.

Electrical test:

A set of 5 test specimens shall be prepared in accordance with IEC 60093) for the|electric
strength tester.

NOTE 2 |IEC 60093 will be replaced by IEC 62631 in the future. Users are encouraged.to investigate thg status of
standardigation of IEC 62631 and the possibility of applying the standard. Members of ISO and IEC| maintain
registers pf currently valid International Standards.

6.5.8.5 Apparatus and materials
Equipment to be used:

— hydnplysis vessel with a minimum capacity of 1 | for, 5 test specimens each;

— forced air oven with temperature control;
- heaIng /vacuum cabinet;

— Shofe hardness tester;

— tensjle tester;

— volume resistivity tester;

— desifcator.
6.5.8.6 Procedure

The tes{ specimens, shall-be used as follows:

— A sqgt of 5 meehanical test specimens shall be kept as reference samples. They ghall be
stored in thetest room at standard atmosphere 23/50 in accordance with 1ISO 291.

shall be
ns shall
pter and
immersed to a minimum water head of 10 mm. Any mechanical loading of the specimens
or any direct contact between them shall be avoided. Only one type of resinous compound
shall be tested at one time. The water conductivity shall be less than 500 uS/m and its pH
value shall be 7,0 £ 0,5. The hydrolysis vessel shall then be closed with a suitable cover
and shall be placed in a heating cabinet at (70 + 2) °C and kept at that temperature during
the 28 days. At the end of the 28 days, the set of test specimens shall be removed from
the heating cabinet and from the vessel.

The set of test specimens shall then be placed respectively in a separate heating/vacuum
cabinet and dried for 48 h at (60 £ 2) °C under a (1,5 + 0,2) kPa vacuum, in storage for 24 h
at (80 + 2) °C with an open ventilation slot, and then shall be cooled down to (23 + 2) °C for
8 h in desiccators.
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Conditioning and assessment

The test specimens shall be conditioned before the hardness, the tensile/elongation and the
electric strength tests for 24 h in accordance with 1ISO 291 using an atmosphere 23/50. The
mechanical test specimens (reference and wet aged) shall be subjected to hardness
measurement, followed by tensile/elongation measurement.

The hardness test shall be carried out in accordance with ISO 868 on ends of the mechanical
test specimens outside their clamping length and in the centre of their surfaces.

The tensile and elongation test shall be carried out in accordance with ISO 527, with a jaw
speed of 50 mm/min up to Shore D hardness 70.

A jaw s

The elg

accordance with IEC 60093.

For med

The retpined percentage of the values for these properties after the temperatu

exposuf

For the

and compared to the values in IEC 60455-3-8:2013, Table 2.

6.5.8.8
The tes

e retai
e retai
e retai

e valu

6.5.9

eed of 5 mm/min shall be applied if the Shore hardness is > 70.

ctrical test specimens shall be subjected to electric strength ‘'measure

hanical tests the following arithmetic mean for each property‘shall be calculatg

lue on the reference test specimens;

lue on the aged test specimens.

e shall be calculated using the following equation:

E=(E, | E{)x 100

ment in

re/water

electric strength test, the arithmeticimean of the test specimens shall be cdlculated

Test report
report shall include the following information:

ned percent of Shore hardness;
ned percent ofitensile strength;
ned percent of elongation at break;

b of dielectric strength.

Loss of mass

6.5.9.1

This me

6.5.9.2

General

thod applies to resinous compounds for cable accessories.

Apparatus and materials

Equipment to be used:

— analytic balance with accuracy + 1 mg;

— constant temperature oven with ventilation;

— desiccator with calcium dichloride as a drying agent.


https://iecnorm.com/api/?name=80e0f8bb24b0ba518ecdb5b4dcfa981e

IEC 60455-2:2015 © IEC 2015 - 27 -

6.5.9.3 Specimen

Three specimens with the dimension of 80 mm x 40 mm x 5 mm shall be conditioned for 24 h
at standard atmosphere 23/50 in accordance with ISO 291 and individually identified.

6.5.9.4 Procedure

The three conditioned test specimens shall be weighed individually to the nearest 1 mg
(= mass m,) and stored for one week at (120 + 2) °C in the vented oven. They shall then be
cooled in a desiccator. Immediately after removal from the desiccator, the test specimens
shall be weighed individually to the nearest 1 mg (= mass m,).

6.5.9.5 [ Results

The percent loss of mass, M, shall be calculated for each individual sample, if~accprdance
with the|following equation:

mq —my

M = x100

m

The avdrage value of the three measurements shall be reported:

6.5.10 | Temperature index

NOTE The temperature index depends on the choice of test criterion and of the end-point criterion. Thefefore, for
one and the same material, results for the temperature index canvary by 80 K or more.

6.5.10.1 Procedure

The mefthod given in IEC 60216 shall be used. The test and end-point criteria shgll be in
accordance with the relevant specification’sheet of IEC 60455-3, or shall be agreed upon
between supplier and purchaser. Two-test criteria shall be used. For each test criterion at
least thfee exposure temperatures_shall be applied. The difference between two subsequent
exposure temperatures shall not-egxceed 20 K. If the correlation coefficient is less than 0,95,
one mofe set of specimens shall' be tested at an exposure temperature different from the
temperdture originally chosen:.

NOTE 190 2578 is based on'‘the principles laid down in IEC 60216. By deleting all information that is no}t required
for plannihg and running_ a‘temperature index experiment and for calculation of results, ISO 2578 has pecome a
practical $hort version as_required for use in a laboratory.

6.5.10.2 Result

For each test/criterion, the kind of preparation and the type and dimensions of the specimen,
the number’of specimens for each test, the exposure temperatures, and the results ghall be
reported along with reference to the standards applied. The results for each test set shall
contain the specimen end-point times, the time to end-point for each exposure temperature, a
graph showing the property values as a function of the logarithm of the times to end-point, the
thermal endurance graph (first order regression line) on thermal endurance graph paper, the
temperature index, and the correlation coefficient.

6.6 Chemical properties
6.6.1 Water absorption

Method 1 (water at 23 °C) and method 3 (boiling water) given in ISO 62 shall be used. For
each method three specimens shall be tested. The kind of preparation and the dimensions of
the specimen, and the three results of water absorption obtained with each of method 1 and
method 3 shall be reported. One untreated specimen shall be kept for reference.
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6.6.2 Effect of liquid chemicals

The method given in ISO 175 shall be used. Unless otherwise specified, the temperature of
the test liquid shall be (23 + 2) °C and the immersion time shall be (168 + 1) h (seven days).
For each test liquid three specimens shall be tested. The kind of preparation and the
dimensions of the specimen, the type of test liquid and the three results for each of the test
liquids shall be reported. For each test liquid the result shall contain the change of
appearance, dimensions and mass for each of the three specimens. One untreated specimen
shall be kept for reference.

6.6.3 Resistance to mould growth

The method givenin IEC 60068-2-10 shall be used. Three specimens nr‘r\nrdlng to 6.7.1.3

shall bg tested, and the three results of resistance to mould growth shall be repeorted. One
untreatgd specimen shall be kept for reference.

6.6.4 Water vapour permeability

To be agreed between supplier and purchaser.

6.7 Electrical properties
6.7.1 Effect of water immersion on volume resistivity
6.7.1.1 General

The method given in IEC 60093 shall be used. If IEC:60093 is not applicable for the material
under tgst, then the following method may be used:

NOTE IHBC 60093 will be replaced by IEC 62631 in the future. Users are encouraged to investigate the] status of
standardigation of IEC 62631 and the possibility of-applying the standard. Members of ISO and IEC| maintain
registers pf currently valid International Standards.

6.7.1.2 Equipment
The follpwing equipment shall be\used:

e any pcommercially available‘tera-ohmmeter with an accuracy of £10 %;

e a metal cylinder to'be used as voltage electrode (top electrode) of at least|{60 mm
dianjeter having a mass to provide a pressure on the specimen of about 0,015 MP3;

e two [conducting)rubber disks having the same diameter as the top electrode and ¢f 3 mm
to 5|mm thickness with a maximum resistance of 1 000 Q, and with a Shore A hardness of
65 to 85;

e a metal cylinder having the same diameter as the top electrode and of about[{70 mm
height:

e (a bottom electrode).
6.7.1.3 Test specimen

The specimen shall be in the form of a disk or a square with a diameter or an edge length
exceeding the diameter of the top electrode by at least 10 mm. The thickness shall not exceed
3 mm and the flat surfaces shall be in parallel. Three specimens shall be prepared.

NOTE The specimen can be cast between plates, with a wound piece of enamelled round winding wire used as a
spacer.

6.7.1.4 Procedure

The test set-up shall consist of the specimen placed between the two metal cylinders with the
rubber disks as intervening layers. For an example of the complete test arrangement, see
Figure 1. The d.c. test voltage shall be adjusted to provide an electrical field strength of not
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more than 1000 V/mm. The specimen shall be tested before and after immersion in
demineralized water. Unless otherwise specified, the temperature of the water shall be
(23 £ 2) °C and the time of immersion shall be (168 £ 1) h (seven days). After immersion in
water the test set-up shall be made immediately after removing the specimen from the water
and blotting it between filter papers to remove excessive water. The resistance measurement
shall be taken (15 + 1) min after the test set-up is made. The reading shall be taken (60 £ 5) s
after electrification. In the case where, for example, the diameter of the top electrode is
60 mm, resistivity shall be calculated as:

p=(2,83-R)d

where

p is the resistivity (Qm);
d is thp specimen thickness (mm);

R is thp measured resistance (Q).

For a different diameter D of the top electrode, replace the factor 2,83 by:
2,83 D2|/ 3 600 with D in millimetres.

6.7.1.5 Result

Three specimens shall be tested and the kind of preparation, the diameter of the eleftrodes,
the dimensions of the test specimen, the test voltage dUsed, and the three results before and
after immersion in water shall be reported, along with.reference to the standard applied. The
results shall contain volume resistance and volume«resistivity.

6.7.2 Dielectric dissipation factor (tan ¢) and relative permittivity (s,)
6.7.2.1 General

The method given in IEC 60250 shall be used. If IEC 60250 is not applicable for the material
under tgst, then the following methiod may be used.

NOTE IHBC 60250 will be replaced by IEC 62631 in the future. Users are encouraged to investigate the status of
standardigation of IEC 62631 _and ‘the possibility of applying the standard. Members of ISO and IEC| maintain
registers pf currently valid International Standards.

6.7.2.2 Equipment

Any commercidlly "available and adequate impedance-meter may be used, indicating the
dielectric dissipation factor (tan J) and the relative permittivity (e,).

6.7.2.3 L ~Test specimen

A test specimen in accordance with 6.7.1.3 shall be used.

6.7.2.4 Procedure

The top electrode shall have a diameter of at least 40 mm and may or may not be surrounded
by a shield electrode. The bottom electrode shall have a diameter exceeding the diameter of
the top electrode by at least 20 mm and shall be applied concentrically to the upper electrode.
The electrodes shall be provided by brushing a conductive dispersion such as graphite or
silver, or by applying a metal foil of a thickness of not more than 0,005 mm, made to adhere
with a drop of oil, or by any other equally suitable procedure. Unless otherwise specified, the
test shall be carried out at (23 + 2) °C with a sinusoidal test voltage at a frequency of 1 kHz.
The connections to the specimen shall be in accordance with the instruction manual of the
testing device.
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6.7.2.5 Result

Two specimens shall be tested. The kind of preparation and the dimensions of the test
specimen, the test temperature, the electrodes employed, the test voltage and frequency
used, and the two results shall be reported along with reference to the standard applied. The
report shall contain the dielectric dissipation factor and the relative permittivity.

6.7.3 Breakdown voltage and electric strength
6.7.3.1 General

Breakdown voltage shall be measured by using IEC 60243-1. If IEC 60243-1 is not applicable
to the material under test, Clauses 4 and 6 may be amended as below.

6.7.3.2 Electrodes

The electrode arrangement shall be the ball-to-plate type. The high-voltage|.electrofle shall
consist [of a polished steel ball with a radius of (3 + 0,000 5) mm for_figid mateifial, and
(10 £ 0,p00 5) mm for flexible material. Polished steel balls with a surfaee roughnesg of less
than 0,001 mm as used in ball bearings (class lll) are easily available’and have been found
adequafe for the purpose. The earth electrode shall be a plate with a diameter of (75 # 1) mm
and with rounded edge of a radius of (3 £ 0,1) mm. For the cemplete test arrangement for
flexible [material, see Figure 2. In the case of rigid material, the upper electrode jpnd the
specimegn shall be as shown in Figure 3.

NOTE 1 |The ball-to-plate electrode arrangement gives, compared*to a plate-to-plate set, a slightly increpsed field
strength depending on the radius of the ball electrode and the thickness of the specimen.

EXAMPLE For a radius of 10 mm and a thickness of 0,1 @am, the increase in field strength compared |to that of
plate-to-pjate arrangement is about 10 %.

NOTE 2 |If a round cylindrical glass container of, sufficient size is used to accommodate the test set-up and the
fluid with the earth electrode at the bottom of it, such“a container makes it possible to observe visually the process
when the [voltage is applied. It also permits the earth connection and the fluid supply through the bottom g¢lectrode,
with a fluld overflow at the top of the containétr;”see Figure 2. If an elevated test temperature is required, such an
arrangement allows the fluid to be used for-heating purposes.

6.7.3.3 Test specimen
6.7.3.3.1 General

The thigkness of that part of the specimen which is subject to breakdown shall not|exceed
1 mm. The thickneSs: of any two of the specimens of one set shall not vary by mqgre than
10 %.

NOTE |It| is, generally found that the electric strength for cured reactive compounds with a glass |transition
temperatre above 80 °C is from 50 kV/mm to 100 kV/mm and can be even more, for instance, for ot curing
cycloalipHatic—epoxide—basedcompounds—Conseguently—testingspecimens—of-athickness—of-significantly more
than 1 mm and with an electrode arrangement of, for instance, 25/75 mm as specified in IEC 60243-1, can require
voltage levels above 200 kV. This can lead to conditions where flashover or partial flashover with subsequent
breakdown outside the electrode area cannot be avoided.

6.7.3.3.2 Rigid material

The specimen shall form a cylindrical rod of cast compound with a diameter of about 30 mm
and with a length, in millimetres, twice the assumed numerical value of breakdown voltage in
kilovolts. This rod shall contain a central lead wire with a steel ball attached to it at one end
and apart from the other end completely embedded in the casting compound.

After the mould is removed, that end of the specimen which is close to the ball electrode shall
be ground to the specified thickness, then polished and coated with a conductive layer, for
instance a dispersion of graphite or silver, which serves as the earth electrode. During
grinding the thickness shall be controlled by means of a permeameter type device calibrated


https://iecnorm.com/api/?name=80e0f8bb24b0ba518ecdb5b4dcfa981e

IEC 60455-2:2015 © IEC 2015 -31-

in thickness. For an example of the specimen set-up, see Figure 4. This set-up can be
accommodated in a glass container as in Figure 2.

NOTE For casting, a glass tube can serve as a mould with the lead wire and the ball electrode properly centred
by adequate means. A piece of welding wire of, for instance, 3 mm diameter can serve as a lead wire, with one end
soldered to the ball electrode.

After testing, the cured compound is removed at the point of breakdown to allow
measurement of the space between the polished surface and the ball electrode. The space
shall be measured by means of a micrometer probe, and reported as thickness.

6.7.3.3.3 Flexible material

A specimen in accordance with 6.7.1.3 shall be used.

6.7.3.4 Procedure

The rate of increase of the voltage shall be not more than 500 V/s{~Unless otherwise
specifiefl, the test temperature shall be (23 + 2) °C. The test shall be carried out With the
specimgn and the electrodes in a dielectric fluid, which is circulatedsand maintained at the
specified test temperature. Unless otherwise specified, unused~mineral insuldting oil
according to IEC 60296, or unused synthetic organic ester according to IEC 61099, shall be
employed.

6.7.3.5 Result

Five spg¢cimens shall be tested. The type and method. of preparation of the specimen and its
dimensipns, the test temperature, the radius of the\ball electrode, the type of dielectric fluid
used and the five results shall be reported, alongdwvith reference to the standards applled. The
results shall contain the thickness of the specimen at the point of breakdown, the brgakdown
voltage fand the electric strength.

6.7.4 Proof tracking index (PTI)

The method given in Clause 10.0f-IEC 60112:2003 shall be used. Three specimens ghall be
tested with a proof voltage as specified in the relevant specification sheet, or as agregd upon
between supplier and purchaser. The kind of preparation and the dimensions of the specimen,
as well|as the three results of PTI, shall be reported. The results shall contain the proof
voltage fapplied and the-number of drops obtained.

6.7.5 Electrolytic corrosion

The vispal method given in IEC 60426 shall be used. Three specimens shall be tested. The
three repsults.of electrolytic corrosion shall be reported.
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1
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\_ . %

BN |

1 5 8
IEC
1 spray bottle 5. water basin
2 demineralized water 6. tap water
3. flexible tube 7. measuring cylinder
4 fixture 8. stand

Figure 1 — Test apparatus for\curing in presence of water test

Dimensions in millimetres
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Figure 2 — Test sef-up for volume resistivity
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Figure 3 — Example of electrode arrangement for flexible cured compound
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Figure 4 — Example of electrode arrangement for rigid cured compound
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Annex A
(informative)

Health and safety

The manufacturer shall make available on request the MSDS for each component, in order to
enable the purchaser to transport, use and dispose of the components and their packaging in
a safe manner, in relevant languages.

Further relevant information concerning health and safety linked to installation conditions shall
be made available on request.
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INTRODUCTION

La présente partie de I'lEC 60455 appartient a une série traitant des résines exemptes de
solvant a base de composés réactifs et de leurs constituants, utilisés dans l'isolation

électrique.

Cette série comprend trois parties:

— Partie 1: Définitions et prescriptions générales (IEC 60455-1);
— Partie 2: Méthodes d'essai (IEC 60455-2);
— Partie 3: Spécifications pour matériaux particuliers (IEC 60455-3).
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COMPQSES REACTIFS A BASE DE RESINES
UTILISES COMME ISOLANTS ELECTRIQUES -

Partie 2: Méthodes d’essai

1 Domaine d’application

La présente partie de I'lEC 60455 spécifie les méthodes d'essai a utiliser pour vérifier les

compos
I'isolatid

2 Reéférences normatives

Les dodg
partie,

référeng
derniérg
amendeg

IEC 600
http://w

es reactifs a base de résines, leurs composants et les composes durcis, utiis
n électrique.

uments suivants sont cités en référence de maniére normative; en intégralit
Hans le présent document et sont indispensables pour,son application. H
es datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les/ références non da

édition du document de référence s’applique \(y compris les &
ments).

50 (toutes les parties), Vocabulaire Electrotechnique International (disponil
vw.electropedia.orq)

IEC 600
Moisiss

IEC 600
superfic

IEC 60
chemind

IEC 60
thermiq

IEC 602
Essais 4

68-2-10:2005, Essais d'environnement~ Partie 2-10: Essais — Essai J e
ires

93:1980, Méthodes pour la mesure de la résistivité transversale et de la ré
ielle des matériaux isolants électriques solides

112:2003, Méthode de  détermination des indices de résistance et de tg
bment des matériaux isolants solides

P16 (toutes les ‘parties), Matériaux isolants électriques — Propriétés d'en
ies

43-1:1998, Rigidité diélectrique des matériaux isolants — Méthodes d'essai —
hux fréquiences industrielles

és pour

£ ou en
our les
ées, la
entuels

le sous

t guide:

sistivité

nue au

durance

Partie 1:

IEC 60

Rﬂ-1QRQ, Méthodes recommandées yaTaViT4 la détermination de la pnrmiffi\/if'

et du

facteur de dissipation des isolants électriques aux fréquences industrielles, audibles et
radioélectriques (ondes métriques comprises)

IEC 60296:2012, Fluides pour applications électrotechniques — Huiles minérales isolantes
neuves pour transformateurs et appareillages de connexion

IEC 60426:2007, Matériaux isolants électriques — Détermination de la corrosion électrolytique
en présence de matériaux isolants — Méthodes d'essais

IEC 60455-1:1998, Composés réactifs a base de résine utilisés comme isolants électriques —

Partie 1

: Définitions et prescriptions générales

IEC 60455-3 (toutes les parties), Composés réactifs a base de résine utilisés comme isolants
électriques — Partie 3: Spécifications pour les matériaux particuliers
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IEC 60455-3-8:2013, Composés réactifs a base de résines utilisés comme isolants électriques
— Partie 3: spécifications pour matériaux particuliers — Feuille 8: résines pour accessoires de
cable -

IEC 60695-11-10:1999, Essais relatifs aux risques du feu — Partie 11-10: Flammes d’essai —
Méthodes d'essai horizontale et verticale a la flamme de 50 W

IEC 60814:1997, Isolants liquides — Cartons et papiers imprégnés d'huile — Détermination de
la teneur en eau par titrage coulométrique de Karl Fischer automatique

IEC 61033:1991, Méthodes d'essai pour la détermination du pouvoir agglomérant des agents
d'imprégnation sur fil émaillé

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

ISO 37:2011, Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique — Déterminationides caracténistiques
de contfainte — déformation en traction

ISO 62:R008, Plastiques — Détermination de I'absorption d'eau

ISO 75 |(toutes les parties), Plastiques et ébonite — Détermination de la tempérgture de
flechissement sous charge

ISO 174:2010, Plastiques — Détermination de ['action des agents chimiques liquides, y
compris|l'eau

ISO 178:2010, Plastiques — Détermination\des caractéristiques de flexion des matieres
plastiqus rigides

ISO 179-1:2010, Plastiques — Détermination de la résistance au choc Charpy — Partie 1:
Essai d¢ choc non instrumenté

ISO 179-2:1997, Plastiques,—. Détermination de la résistance au choc Charpy — Partie 2:
Essai d¢ choc instrumenté

ISO 291, Plastiques > Atmospheres normales de conditionnement et d'essai

ISO 304:2004,-Rlastiques — Matériaux thermoplastiques — Détermination de la température de
ramollisisement Vicat (VST)

ISO 527-(toutes tespaTties), Piastiques =Determimation tes proprietes e travtion——

ISO 584:1982, Plastiques — Résines de polyesters non saturés — Détermination
conventionnelle de la réactivité & 80 degrés C (méthode conventionnelle)

ISO 604:2002, Plastiques — Détermination des propriétés en compression

ISO 868:2003, Plastiques et ébonite — Détermination de la dureté par pénétration au moyen
d'un duromeétre (dureté Shore)

ISO 1183-1:2012, Plastiques — Méthodes de détermination de la masse volumique des
plastiques non alvéolaires — Partie 1. Méthode par immersion, méthode du pycnométre en
milieu liquide et méthode par titrage

ISO 1513:2010, Peintures et vernis — Examen et préparation des échantillons pour essais
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ISO 1523:2002, Peintures, vernis, pétrole et produits assimilés — Détermination du point
d'éclair — Méthode a I'équilibre en vase clos

ISO 1675:1985, Plastiques — Résines liquides — Détermination de la masse volumique par la
méthode du pycnométre

ISO 2039-1:1993, Plastiques — Détermination de la dureté — Partie 1: Méthode de pénétration
a la bille

ISO 2114:1996, Plastiques (résines de polyesters) et peintures et vernis (liants) -
Détermination de l'indice d'acide partiel et de l'indice d'acide total

ISO 2431:1993, Peintures et vernis — Détermination du temps d'écoulement au ‘moyen de
coupes [d'écoulement

ISO 2535:1997, Plastiques — Résines de polyesters non saturés — Mesurage“de la durée de
gélificatfon a 25 degrés C

ISO 25894:1997, Plastiques — Résines de polyesters non saturés = Détermination de| I'indice
d'hydroxyle

ISO 2585:1989, Plastiques — Résines a l'état liquide ou ‘'eh émulsions ou dispefsions —
Détermination de la viscosité apparente selon le procédé-Brookfield

ISO 2592:1973, Produits pétroliers — Détermination<des points d’éclair et de feu — Méthode
Clevelahd en vase ouvert

ISO 30Q1:1997, Plastiques — Compositions\ epoxydiques — Détermination de [l'équivalent
époxyde

ISO 3219:1993, Plastiques — Polyméres résines a l'état liquide en émulsion ou en digpersion
— Détermination de la viscosité au,moyen d'un viscosimetre rotatif a gradient de vitesse de
cisaillement défini

ISO 34491-1:1997, Plastiqies — Détermination du taux de cendres — Partie 1: Mgéthodes
générales

ISO 3541:1997, Plastiques — Résines d'époxydes et de polyesters non sajurés -
Détermination du retrait global en volume

ISO 36719:4983, Peintures, vernis, produits pétroliers et assimilés — Détermination du point
d'éclair Méthode rnpirla 3 I'n’quilihra

ISO 4573:1978, Plastiques — Résines d'époxydes et esters glycidiques — Dosage du chlore
inorganique

ISO 4583:1998, Plastiques — Résines d'époxydes et matieres apparentées — Dosage du
chlore facilement saponifiable

ISO 4615:1979, Plastiques — Résines de polyesters non saturés et époxydes — Détermination
de la teneur totale en chlore

ISO 4625:1980, Liants pour peintures et vernis — Détermination du point de ramollissement —
Méthode de I'anneau et de la bille
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ISO 4895, Plastiques — Résines époxydes liquides — Détermination de la tendance a la
cristallisation

ISO 7056, Matériel de laboratoire en plastique — Béchers

ISO 9396:1997, Plastiques — Résines phénoliques — Détermination du temps de gélification
des résols dans des conditions spécifiques sur appareils automatiques

ISO 11357-2:1999, Plastiques — Analyse calorimétrique différentielle (DSC) — Partie 2:
Détermination de la température de transition vitreuse et de la hauteur de palier de transition

vitreuse

ISO 113
du coefi

ISO 113
de la te

ISO 148
teneur €

59-2:1999, Plastiques — Analyse thermomécanique (TMA) — Partie 2: Déter
icient de dilatation thermique linéique et de la température de transition vitreu

mpérature de pénétration

96:2009, Plastiques — Matieres premiéres des polyuréthannes — Déterminati
n isocyanate

ination
e

59-3:2002, Plastiques — Analyse thermomécanique (TMA) — Partie 37 Détermination

bn de la

ISO 15428:2000, Peintures, vernis et matiéres premiéres’ pour peintures et vernis —
Echantillonnage

3 Ternmes et définitions

Pour lgs besoins du présent document, les-'termes et définitions de I'lEC 60455-1, de
I'"EC 60050, ainsi que les suivants s’appliquent:

3.1

résistapce transversale

partie de la résistance d'isolement’due a la conduction au travers du volume et exgluant le
courant(de surface

3.2

résistivjité transversale

résistanice transversale ramenée a l'unité de volume

3.3

facteur|de dissipation diélectrique

tan o

valeur romériquedurapportdetaparte—imagimaire—surtapartie réettede—ta—permittivité
complexe

3.4

permittivité relative

&r

rapport de la permittivité absolue sur la constante diélectrique

Note 1 a l'article: En pratique, dans l'industrie, il est courant d'utiliser le terme de permittivité en faisant référence

a la permittivité relative.
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4 Observations générales sur les méthodes d’essai

41 P

réparation et conditionnement

Sauf spécification contraire dans la norme de spécifications correspondante ou dans la
méthode d'essai, tous les essais doivent étre réalisés dans des conditions atmosphériques de
température comprises entre 21 °C et 29 °C et d'humidité relative comprise entre 45 % et
70 %. Avant de faire les mesures, I'échantillon ou I'éprouvette doit étre préconditionné(e)
dans ces conditions atmosphériques pendant un temps suffisant pour permettre a I'échantillon
ou a l'éprouvette d'atteindre la stabilité. Pour prélever des échantillons au format liquide ou
pateux, I''SO 15528 doit étre appliquée. Pour préparer de tels échantillons, I''SO 1513 doit
étre appliquée.

NOTE P
telle que
les deux

Normalg
et les s
I'essai.

spécific

our les définitions des termes relatifs aux atmosphéres normalisées, voir I'lSO 558. L'atmosgphé
spécifiée ci-dessus ne satisfait a aucune des deux atmosphéres spécifiees dans I'lSO 291, ‘'m4
lages y compris leurs tolérances.

ment, toutes les exigences d'une méthode d'essai sont données,dans la des
chémas sont congus uniquement pour illustrer une disposition possible pour

re d'essai
is couvre

cription,
réaliser

PDans le cas ou des antagonismes existent, entre la présente.Norme et les fedilles de

htions de la série IEC 60455-3, cette derniére doit prévaloir.-Si une autre ng

évoqué¢ comme méthode d’essai, la référence a cette normeg,'doit étre indiquée

rapport.

42 §

Pour év
séquen(

équence d’essais

iter tout effort inutile, les essais doivent étre effectués sur les échantillons
e suivante:

1) essais sur les composants individuels avantunélange;
2) essais sur le composé réactif juste apresile mélange (prét a I'emploi);
3) essais sur le composé durci;
4) essais sur le composé durci apreste prétraitement (thermique, humidité, eau, etc.),
Si I'échantillon soumis a essai~échoue a l'essai, les essais suivants peuvent
obsolétes.
4.3 Rapport d’essai
Sauf spgcification,cantraire, le rapport d'essai doit inclure les données suivantes:
1) désignation.et' identification de la résine;
2) numlére de lot ou autre identification;
3) confi
(MSDS);

rme est
dans le

selon la

devenir

4) résultats de I'essai;

5) principaux parameétres d'essai, notamment le conditionnement et ['étalonn

appl

icable;

6) conditions de traitement utilisées pour le composé réactif;

7) copi

e de la fiche technique (TDS) et de la MSDS.

5 Méthodes d'essai pour les composés réactifs et leurs composants

51 P

oint d’éclair

sécurité

age, si

Pour les températures de point éclair supérieures ou égales a 79 °C, la méthode donnée dans
I''SO 2592 doit étre utilisée. Pour les températures de point éclair inférieures a 79 °C, la
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méthode donnée dans I'lSO 1523 doit étre utilisée, avec une coupe fermée quelconque, telle
qu'elle est décrite dans I'Annexe A de I'ISO 1523:2002. L'ISO 1523 doit étre lue conjointement
avec I'ISO 3679. Deux mesures doivent étre effectuées sur deux échantillons distincts et les
deux résultats relatifs au point éclair doivent étre consignés avec la référence aux normes
utilisées.

5.2 Masse volumique

La méthode donnée dans I'lSO 1675 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre faites et les
deux résultats concernant la masse volumique doivent étre consignés.

5.3 Viscosité

La viscqsité doit étre déterminée avec un dispositif adapté, a la température de (23v$(0,5) °C,
sauf spegcification contraire. Si un dispositif de type rotatif est utilisé, il doit étre conforme a
I''SO 2555 (de type Brookfield) ou a I'lSO 3219 (de type fonctionnant.alzun {aux de
cisaillement défini). Si on utilise un matériel de type a écoulement, la méthode d'essai et la
coupe d'écoulement doivent étre conformes a I'lSO 2431. Deux mesures @doivent étre faites et
les deux résultats relatifs a la viscosité doivent étre consignés avec la.référence aux|normes
utilisées.

5.4 \Viscosité aprés stockage a une température élevée

Cette méthode ne s'applique pas aux systéemes momocomposant ou aux comfposants
contenant des durcisseurs.

Sauf spécification contraire, un échantillon en¢quantité suffisante est stocké pendant
(20 + 0,p) h a une température de (100 + 3) °C dans un récipient fermé. Aprés refroidissement
a la température ambiante, la viscosité est mesurée d'aprés 5.3. L'augmentatiop de la
viscosit¢ est calculée a 'aide de I'équation suivante:

Augmerjtation de la viscosité en % = (i3 — #74) x 100 / 4

ol
n4 = visgosité dynamique avant stockage
1o = visgosité dynamique _apres stockage
5.5 Teneur des composés organiques volatils

Cette méthodel ne s'applique pas aux systémes monocomposant ou aux comfposants
contenant des—durcisseurs. Sauf spécification contraire, l'essai doit étre effectu¢ de la
maniere sdivante:

La masse d'un flacon a tare vide (environ 80 mm x 30 mm), est 0,001 g (m4). Une masse de
0,4 g a 0,5 g de résine (m,) est pesée a 0,001 g dans le flacon a tare (bien fermé pendant la
pesée). Quelques gouttes de toluéne sont ajoutées pour diluer la résine. Le liquide est
dispersé au fond du flacon a tare avec une légére torsion.

Le flacon a tare ouvert est placé dans un four a ventilation forcée pendant au moins 2 h a
(110 £ 2) °C. Aprés refroidissement a température ambiante dans un dessiccateur, le poids
du flacon a tare est de nouveau de 0,001 g (mj3).

Composés organiques volatils = 100 x (my — (my — myq)) [ m.
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5.6 Augmentation isothermique de la viscosité (temps de traitement)

Cette méthode est utilisée pour les résines PUR et EP. Pour les résines UP, le temps de
gélification doit étre utilisé. Sauf spécification contraire, I'essai doit étre effectué de la
maniére suivante:

Tous les composants et équipements doivent étre a température ambiante. Les composants
de la résine sont mélangés d'aprés les instructions du fabricant. La procédure de mélange ne
doit pas durer plus de 3 min. La mesure du temps démarre aprées ajout et mélange du dernier
composant. Au bout de 10 min, la premiére mesure de viscosité est considérée comme valeur
initiale. La mesure est répétée jusqu'a ce que la viscosité maximale spécifiée soit atteinte. Le
temps entre la valeur initiale et la valeur maximale est consigné comme temps de traitement.

5.7 durée de vie de stockage

La durée de vie de stockage doit étre déterminée en mesurant les variations dlune propriété
caractéristique spécifiée aprés un certain temps de stockage et pour ume température
donnée| L'expérience a montré que la viscosité indiquée conformément &-5/3, et le temps de
gélificatjon indiqué conformément a 5.23 sont des caractéristiques: appropriéeg. Pour
déterminer la durée de vie de stockage, on doit déterminer la visCosité et/ou le tgmps de
gélificatjon, conformément a 5.3 et/ou 5.23, respectivement, pour Gne température et pn point
limite, pour lesquels un accord existe entre fournisseur et acheteur. On doit faife deux
mesure$, chacune réalisée sur un matériau fraichement préparé et sur un matériay stocké
pendani une durée et a une température pour lesquelles fournisseur et acheteur ont passé un
accord.|Les deux résultats concernant la durée limite{de* stockage doivent étre cgnsignés
avec la [référence aux normes utilisées. Les résultats deivent comprendre la viscosité|et/ou le
temps de gélification avant et aprés stockage, le temps et la température de stockage ainsi
que la température d'essai.

5.8 Couleur

La méthode donnée dans I'lSO 6271 doit\étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats relatifs a la couleur_doivent étre consignés avec la référence aux|normes
utiliséesy.

59 Température de ramollissement

La méthode d'essai donnee dans I'lSO 306 ou dans I'ISO 4625 doit étre utilisé¢. Deux
mesureg doivent étré jrealisées et les deux résultats relatifs a la tempérafure de
ramollissement doivent étre consignés avec la référence aux normes utilisées.

5.10 Teneur en-cendres

La méthode [donnée dans I'I|SO 3451-1, méthode A, doit étre utilisée. Deux mesures|doivent
étre réalisées et les deux résultats relatifs a la teneur en cendres doivent étre r‘nneign Ps.

5.11 Teneur en charge

A définir entre fournisseur et acheteur.

5.12 Teneur en chlore
5.12.1 Teneur en chlore totale des polyesters insaturés et des résines époxydes

La méthode donnée dans I'lSO 4615 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats concernant la teneur en chlore totale doivent étre consignés.
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5.12.2 Teneur en chlore inorganique des résines époxydes et des esters glycidiques

La méthode donnée dans I'lSO 4573 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats concernant la teneur en chlore inorganique doivent étre consignés.

5.12.3 Teneur en chlore facilement saponifiable des résines époxydes et des
matériaux connexes

La méthode donnée dans I'lSO 4583 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats concernant la teneur en chlore saponifiable doivent étre consignés.

5.13 Tendance a la cristallisation

Cette mgthode s'applique uniquement aux résines époxydes.

La méthode donnée dans I'lSO 4895 doit étre utilisée. Deux mesures doivent-étre réalisées et
les deux résultats doivent étre consignés.

5.14 Equivalent époxyde des résines époxydes

La méthode donnée dans I'lSO 3001 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats concernant I'équivalent époxyde doivent étre consignés.

5.15 Tjeneur en isocyanate

Cette mgthode s'applique uniquement aux durcisseurs_en polyuréthane.

La méthode donnée dans I'ISO 14896 doit étre. tilisée. Deux mesures doivent étre r¢alisées
et les deux résultats doivent étre consignés.

5.16 Teneur en eau (méthode de Karl-Fischer)

La méthode donnée dans I'lEC 60814 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre r¢alisées
et les deux résultats concernantla\teneur en eau doivent étre consignés.

5.17

ndice d’hydroxyle
5.17.1 | Résines de polyester

La méthode donngée dans I'lSO 2554 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultatsyeoncernant la teneur en hydroxyle doivent étre consignés.

5.17.2 | Résines autres que le polyester

A définir entre fournisseur et acheteur.

5.18 Indice d'acide des résines polyester

La méthode donnée dans I'lSO 2114 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats concernant l'indice d'acide doivent étre consignés.

5.19 Nombre de doubles liaisons des polyesters insaturés et des résines acryliques

A définir entre fournisseur et acheteur.

5.20 Teneur en acide et anhydride d'acide des durcisseurs anhydride d'acide

La méthode donnée dans I'lSO 2114 doit étre utilisée pour la teneur en acide. La méthode
donnée dans I'lSO 7327 doit étre utilisée pour la teneur en anhydride. Deux mesures doivent
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étre réalisées et les deux résultats concernant l'indice d'acide et/ou la teneur en anhydride

doivent

étre consignés.

5.21 Teneur en amine

La méthode donnée dans I'ISO 9702 doit étre utilisée sauf convention contraire entre le
fournisseur et I'acheteur.

5.22 Durée de vie en pot

5.22.1

Le tem
mesuré

La viscqsité peut étre déterminée dans tout viscosimetre.

5.22.2

5.22.2.1 Equipements et matériels

Matériels a utiliser:

e béc

suivantes: 70 mm a 100 mm de diamétre et 70 mm a<130 mm de haut.

e cha

e chronométre;

e viscpsimeétre.
5.22.2.2 Préparation de I’échantillon

Le bécher doit étre marqué pour un veldme de (300 + 25) ml.

Le bécher, et un paquet normalisé du fabricant doit étre stocké dans une d

environ

5.22.2.3 Procédure

Les co
melang
melang

Généralités

Hao N A r nour ohtaonier na viconcitA Aa £N
A= L4 o

as est

ne—a
po—go POt OotTTT T oo v TOTTtTC—TT

Composés résineux pour accessoires de cables

her conformément a I'lSO 7056, polyéthyléne, polypropyléne ou verre de dim

mbre environnementale;

mementale pendant 24 h a la température spécifiée avec une tolérance de f; K

immgédiatement selon les instructions du fournisseur. Le temps démarre au g

¥posants doivent étre retirés de la chambre environnementale et commg
deS gomposants.

ensions

hambre

ncer le
ébut du

Retirer le bécher de la chambre environnementale, et verser le produit mélangé dans le

bécher

jusqu'a la marque faite précédemment

5.22.2.4 Rapport d’essai

Le rapport d'essai doit inclure les informations suivantes:

— le temps entre le début du mélange et I'obtention d'une viscosité de 50 Pas est déterminé.
La durée de vie en pot doit étre arrondie a la seconde la plus proche;

— le viscosimétre, les parametres d'essai et le systéme utilisé (par exemple la taille du
mobile, la vitesse de rotation, etc.).

Le viscosimétre avec le systeme utilisé doit étre étalonné a 50 Pas.
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5.23 Temps de gélification
5.23.1 Composés a base de polyester insaturé

Le temps de gélification est la période de temps au bout de laquelle le composé réactif a
atteint I'état de gélification. La méthode donnée dans I'lSO 2535 doit étre utilisée pour une
température d'essai ayant fait I'objet d'un accord entre fournisseur et acheteur. Deux mesures
doivent étre faites et les deux résultats concernant le temps de gélification doivent étre
consignés avec la température d'essai.

5.23.2 Composés a base de résine phénolique

La méthode donnée dans I'lSO 9396 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réalisées et
les deux résultats concernant le temps de gélification doivent étre consignés.

5.23.3 | Autres composés

Si applicable, les méthodes indiquées dans la norme ISO 2535 ou ISQ'9696 ou 1$0 8987
doivent |étre utilisées.

5.24 Montée exothermique de température
5.24.1 | Composés a base de polyester insaturé

La méthHode donnée dans I'lSO 584 doit étre utilisée. DeuX.mesures doivent étre réaljsées et
les deux résultats concernant la montée en températuréexothermique doivent étre consignés.

5.24.2 | Composés résineux pour accessoires de cables
5.24.2.1 Equipements et matériels

Matériels a utiliser:

e bécher conformément a I'lSO 7056, polyéthyléne, polypropyléne ou verre de dimensions
suivantes: 70 mm a 100 mm de diamétre et 70 mm a 130 mm de haut.

e thermocouple composé de fils torsadés,

e enreggistreur de température.

o disppsitif de mesurg dud temps.
5.24.2.2 Préparation de I’échantillon: Essai a 23 °C

Le bécher doitsétre marqué pour un volume de (300 + 25) ml. Le bécher et une puantité
suffisante de_composés résineux (prépare 400 ml a 700 ml de composé) doivent étre [stockés
pendan{ 24.h a (23 + 2) °C.

Les composants doivent étre mélangés selon les instructions du fabricant. Le temps
commence au début du mélange des composants.

Les composants mélangés doivent étre versés dans le bécher jusqu'au repére précédemment
tracé. Le thermocouple doit étre inséré verticalement au centre du mélange a une profondeur
de (25 + 5) mm sous la surface du composé et maintenu en position a 'aide d'un dispositif
approprié (ex.: appareillage toroidal).

5.24.2.3 Procédure

La montée en température doit étre vérifiée et la montée en température maximale ainsi que
le temps jusqu'a la créte sont enregistrés. L'essai est terminé aprés que la température
maximale a été atteinte et la température commence a chuter significativement.
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Pour faciliter les essais, la température peut étre enregistrée sous forme de courbe.

.4 Rapport d’essai

La température maximum atteinte (arrondie au °C le plus proche) et le temps jusqu'a la créte
(arrondi a la minute la plus proche) doivent étre consignés.

5.24.3

Autres composés

Méthode d’essai nécessaire mais pas encore disponible.

5.25 Retrait total en volume des époxydes et des composés a base de polyester

insaturé

La méthode donnée dans I'lSO 3521 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre réal

les deux résultats concernant le retrait volumique total doivent étre consignés. de-rap
comprendre la température d'essai, la masse volumique du composé a la tempgératureg
et la masse volumique de I'éprouvette réalisée dans le composé durci.

5.26

5.26.1

Le prés
accessdgires de cables. Il a pour but de mesurer I'évolution du gaz et la modificatic
structurg physique lorsque le composé résineux en polydréthane durcit en présenc
Les vides créés par la production de gaz dans la. résine peuvent conduire a la
électriqlie.

La dengjité de la résine durcie mentionnée dans-la fiche technique doit étre de > 1,05 ¢

5.26.2

Matériels a utiliser:

o flacgn souple PE de 250 mlkavec bouchon a visser;
e entonnoir qui satisfait aux exigences de 5.26.3;

e tubajge, diameétre intérieur correspondant au diamétre extérieur du tube avec bouch
e bécher ou seau;

e cylindre gradue 100 ml;

5.26.3

Utl " . iy s \ 1z 1 L
I |Ser \LEEERIRIAYIRIRAVA L] aviolL ulic vapavullc a T1CTITITyIn a JuUu

Durcissement en présence d'eau

Généralités

Equipements et matériels

Dispositif verseur

isées et
port doit
d'essai

fent essai s'applique uniquement aux composés résineux en polyuréthane pour les

n de la
b d'eau.
rupture

/cm3.

on;

HT A ] 20 S
Chic  Udriio 1Co JU o d

60 s a

température ambiante

5.26.4

Procédure

L'appareil d'essai doit étre assemblé comme indiqué dans la Figure 1. Le cylindre gradué doit
étre completement rempli d'eau provenant du seau. Le flacon souple doit alors étre dévissé
du bouchon, marqué avec 2 repéres a 100 ml et 200 ml respectivement et rempli d'eau
déminéralisée jusqu'au repére 100 ml.

On doit attendre que le seau, le flacon souple et le composé résineux conservé dans son
emballage d'origine atteignent la température ambiante. L'emballage du composé doit étre
ouvert, le chronométre démarré et les composants mélangés d'aprés les instructions du
fabricant. Le composé mélangé est versé dans l'entonnoir fermé. L'entonnoir doit étre
immédiatement vidé dans le flacon souple jusqu'a ce que le niveau d'eau atteigne le repére
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200 ml. Il faut veiller a verser au centre du flacon et a éviter de toucher la paroi intérieure du
flacon.

Au cours des 30 s qui suivent, visser le bouchon vissable sur le flacon souple jusqu'a ce que
la connexion soit étanche au gaz, en veillant & ne pas déformer le tube flexible ou le flacon
souple. Pendant la connexion et le durcissement ultérieur, le tube flexible et le flacon souple
ne doivent pas étre déformés; si le tube et/ou le flacon sont déformés, recommencer |'essai.
On doit laisser le composé durcir pendant la durée de vie en pot spécifiée par le fabricant.
Une heure aprés que la durée de vie en pot soit écoulée, le volume de charge de gaz dans le
cylindre gradué doit étre relevé. L'eau doit alors étre versée en dehors du flacon souple.
Apres durcissement de la résine a température ambiante pendant 24 h, I'éprouvette doit étre
découpée au centre du flacon et la structure physique examinée pour détecter la présence de

£l £ pu | 1
boursoufturesot-fisstresdanste compose:

5.26.5 | Rapport d’essai
Les paramétres suivants doivent étre mesurés et consignés:

e volume de gaz;

e strugture physique/présence de boursouflures ou de fissures ou de bulles et/ou
d'inglusions;

. pholjc de la surface découpée du composé avec I'échelle.
5.27 Détermination du degré de durcissement

L'enthalpie de réaction de la résine non durcie est déterminée a l'aide de la méthode DSC.
Une quantité de 10 mg a été considérée comme adéquate.

Sauf spécification contraire, environ 10 g, de résine sont durcis dans les conditions
(tempérpture et temps) convenues entre, le fournisseur et I'acheteur. L'enthalpie de féaction
est détgrminée a l'aide d'un échantillon d'environ 10 mg.

Le degrg¢ de durcissement est calculé-comme suit:

Degré de durcissement en % = 100 - H, x 100/ H,

ou
H. = enthalpie de la fésine durcie
H, = enfhalpie dedla-résine non durcie

5.28 Durcissement en couche épaisse et émissions pendant le durcissement

5.28.1 | Généralités

Cet essai est destiné a I'examen des matériaux d'imprégnation durcis. Le durcissement en
couche épaisse est exprimé par I'état aprés durcissement du c6té supérieur, du cété inférieur
et de l'intérieur de I'éprouvette. La détermination des émissions pendant le processus de
durcissement fait également partie de cette méthode.

5.28.2 Matériel
Le matériel suivant doit étre utilisé:

— morceaux carrés plats et lisses de feuille d'aluminium, 0,1 mm a 0,15 mm d'épaisseur et
de (95 + 1) mm de largeur;

— un moule en métal ou autre matériau solide adapté, (25 + 1) mm d'épaisseur et carré de
(45 + 1) mm;
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— un four a ventilation forcée et avec un débit minimum de 8 renouvellements d'air par
heure. Le four doit étre de type et modele utilisé pour le séchage et/ou le durcissement

des

— une

5.28.3

éprouvettes;

balance d'une précision de 0,01 g.

Eprouvette

Une feuille en aluminium doit étre nettoyée de maniére adéquate et doit étre pliée autour du
moule pour obtenir un moule carré d'environ 45 mm de cb6té. Le moule carré doit étre durci a
(110 £ 5) °C pendant (10 + 1) min, refroidi et stocké dans un dessiccateur.

La masse du moule carré doit étre de 0,01 g (m4). Un échantillon en résine avec une masse

entre 9,

L'éprou
entre le
dans un
retirée.

5.28.4
5.28.4.1
L'éprou

son coHtq
et de te

U g et 10,10 g doit etre de 0,07 g dans Te moule ().

Procédure

Description de I’éprouvette

b inférieur et de son intérieur, exprimé d'aprés/les/constats en termes d'aspe
ndance a coller par les symboles indiqués dans les Tableaux 1, 2 et 3 ci-aprés

Tableau 1 — Etat duccoté supérieur

Etat Symbole
Lisse S1
Ridé S2

Tableau 2 — Etat du coté inférieur

Etat Symbole
Non collant U1
Collant u2

Tableau 3 — Etat de I’intérieur

ette doit étre durcie a une température et pendant une durée donnéecemme défini
fournisseur et I'acheteur. L'éprouvette doit étre refroidie a la température ambiante
dessiccateur et la masse doit étre de 0,01 g (m3). La feuille d'aluminium est|ensuite

ette doit étre évaluée au moyen de la description:de I'état de son c6té supéfieur, de

bt visuel

Etat Symbole
Rigide 11.X
Aspect corne usinable 12.X
Aspect cuir 13.X
Aspect caoutchouc 14.X
Aspect gel 15.X
Liquide 16.X

L’éprouvette contient

Pas de vide

Pas plus de 5 vides

wiN| =X

Plus de 5 vides
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Pour I'état de l'intérieur, une déclaration doit étre ajoutée pour indiquer si l'intérieur est
uniforme ou non uniforme.

NOTE |l est possible qu’il soit nécessaire de découper I'éprouvette, de la plier avec les doigts ou d'utiliser un
couteau pour décrire les propriétés mécaniques.

5.28.4.2 Emissions
Les émissions doivent étre calculées a 'aide de I'équation suivante:

E =100 - ((my— (mg—myq)) x 100 / my
ou

ASSe du moute carre vide

I
3

m4
my = mpsse de la résine non durcie (sans la masse du moule carré)

my = mpsse du moule carré avec résine durcie
6 Méthodes d’essai des composés réactifs durcis

6.1 Généralités

Les composés durcis sont de type autosupporté et par conséquent permettent la préparation
d'éprouyettes rigides et flexibles.

6.2 Eprouvettes
6.2.1 Généralités

Si le teqme "éprouvette d'essai" est utilisé, il signifie parties solides du matériau durcif mis en
forme ¢onformément a la méthode d'essai correspondante. Dans 6.2.2 a 6.2.4, ces
"éprouvettes d'essai" sont désignées "éprouvettes".

6.2.2 Préparation du composé. réactif

Le composé réactif doit étre un,mélange homogéne de certaines quantités de composants,
conformément aux instructions du fournisseur. De méme le séchage, le dégazage, le
chauffate et les autres mesures pour traiter les constituants, ainsi que le composé Idi-méme

doivent |satisfaire aux jnstructions données par le fournisseur. Si les composés confiennent
des charges, il est nécessaire de prendre en compte la possibilité de sédimentation.

6.2.3 Préparation des éprouvettes

Les éprpuyéttes doivent étre préparées dans les conditions spécifiées par la méthodd d'essai

particuliere” dans la feuille de spécifications correspondante de [I'IEC 60456-3 ou
conform@mmmmmmrend le

processus de moulage en ce qui concerne la température et le vide réalisé, les conditions de
durcissement en ce qui concerne la température, la durée ou la programmation "température-
temps", I'extraction du moule, ainsi que le recuit et le refroidissement. Les composés réactifs,
qui conformément aux instructions données par le fournisseur, durcissent a la température
ambiante, atteignent généralement le stade final a la température ambiante, uniquement
aprés plusieurs jours ou plusieurs semaines. Pour réaliser dans de tels cas un degré défini de
durcissement, de tels composés doivent étre durcis pendant 24 h a la température ambiante
et immédiatement aprés pendant 24 h a 80 °C, ou selon les accords passés entre fournisseur
et acheteur. Les éprouvettes doivent étre moulées dans la forme adaptée, conformément aux
dimensions données dans la méthode d'essai, ou doivent étre préparées a partir des piéces
moulées. Elles doivent étre exemptes de vide, de bulle, d'entaille et d'éraflure. Pendant
l'usinage, on doit éviter le chauffage excessif des surfaces de découpe par refroidissement,
par exemple avec de |'eau.
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NOTE L'extraction des composés durcis du moule est facilitée en utilisant des agents de démoulage et des
moules chromés ou réalisés dans d'autres matériaux adéquats.

6.2.4 Type et nombre d’éprouvettes

Le type et le nombre d'éprouvettes nécessaires a une méthode particuliére d'essai sont
spécifiés dans la méthode d'essai, dans la feuille de spécifications correspondante de
I'lEC 60455-3 ou doivent faire I'objet d'un accord entre fournisseur et acheteur.

6.3 Masse volumique

La méthode donnée dans I'ISO 1183-1 doit étre utilisée. Deux mesures doivent étre
effectuées. Le type de préparation, les dimensions de I'éprouvette, la méthode utilisée, ainsi
que les @eUX resultats concernant la masse volumique doivent etre consignes.

6.4 Propriétés mécaniques
6.4.1 Propriétés en traction
6.4.1.1 Matériau rigide

La méthode donnée dans I'lSO 527 doit étre utilisée, avec une vitésse d'essai conduigant a la
rupture |de I'éprouvette dans les (60 + 15)s. Le type d'éprouvette doit étre choisi dans
I''SO 527. Cinq éprouvettes doivent étre soumises a l'essaii.Le mode de préparafion, les
dimensipns et le type d'éprouvette, ainsi que la vitesse d'essai et les cing résultats
concernjant les propriétés en traction doivent étre consighés. Chaque fois que cela s'applique,
le rappprt doit comprendre la contrainte en traction{au seuil d'écoulement, a la| charge
maximale et a la rupture, le pourcentage d'allongement au seuil d'écoulement et a la rupture,
ainsi que le module d'élasticité.

6.4.1.2 Matériau flexible

La méthHode donnée dans I'lSO 37 doit étre utilisée pour des éprouvettes en forme d'haltéres.
Cing éprouvettes doivent étre soumises a l'essai. Le type de préparation et [le type
d'éprouyette en forme d'haltéres, ‘ainsi que les cing résultats concernant les propriétés en
traction| doivent étre consignés:~Le rapport doit comprendre la force en tragtion, le
pourcentage de I'allongement a-a rupture, ainsi que le module d'élasticité.

6.4.2 Propriétés en_ compression

La méthode donnée.dans I''SO 604 doit étre utilisée. Cing éprouvettes doivent étre spumises
a l'essal. Le type de-préparation, les dimensions des éprouvettes, la vitesse de déformation et
les cing| résultats/concernant les propriétés en compression doivent étre consignés.| Si cela
s'applique, le rapport doit comprendre la contrainte en compression pour la charge maximale,
la contrpinte-de compression au seuil d'écoulement et le pourcentage de déformatjon a la
rupture.

6.4.3 Propriétés en flexion

La méthode donnée dans I'ISO 178 doit étre utilisée avec une vitesse relative de la téte
d'application de la charge et des supports, qui fait que I'éprouvette se rompt ou qu'elle atteint
la charge maximale dans les (60 + 15) s. Cing éprouvettes doivent étre soumises a essai. Le
mode de préparation et les dimensions de I'éprouvette, ainsi que la vitesse relative du
mouvement et les cing résultats concernant les propriétés de flexion doivent étre consignés.
Quand cela s'applique, le rapport doit comprendre la contrainte de flexion a la rupture ou la
charge maximale, la fleche correspondante et le module d'élasticité.
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Résistance au choc

Eprouvettes non entaillées

La méthode donnée dans I''SO 179-1 ou I'lSO 179-2 doit étre utilisée. Dix éprouvettes doivent
étre soumises a essai. Le type de préparation, les dimensions et le type d'éprouvette ainsi

que les

6.4.4.2

10 résultats concernant la résistance au choc doivent étre consignés.

Eprouvettes entaillées

La méthode donnée dans I'ISO 179-1 ou I'ISO 179-2 doit étre utilisée avec une éprouvette
entaillée. Dix éprouvettes doivent étre soumises a essai. Le type de préparation, les

dimensi

ons et le type d'éprouvette ainsi que les 10 résultats concernant la résistance

au choc

doivent
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La méth
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prépara
et les ci
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Dureté
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ode donnée dans I'ISO 2039-1 (méthode de la pénétration a\la bille) ou la n

dans I'lSO 868 (dureté Shore de type D) doit étre utilisée,~Cing mesures doiV
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Pouvoir agglomérant a température élevée

a la bobine torsadge .(méthode A) ou l'essai a la bobine hélicoidale (mét
ans I'lEC 61033 deitétre utilisé. La température d'essai doit étre conforme a |
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Dilatation thermique linéaire
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6.5.3

Conductivité thermique

A définir entre fournisseur et acheteur.

6.5.4
6.5.4.1

Transition vitreuse

Température de transition vitreuse

Une des méthodes données dans I'lSO 11357-2, I''SO 11359-2 ou I'ISO 11359-3 doit étre
utilisée. Deux mesures doivent étre effectuées. Le type de préparation, et si cela s'applique,
les dimensions des éprouvettes, la méthode utilisée (A: DSC ou DTA, B1: TMA, mode
dilatation, ou B2: TMA, mode pénétration), tout comme les deux résultats concernant les
températures de transition vitreuse doivent étre consignés.
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6.5.4.2 Température de fléchissement sous charge

La méthode A ou B donnée dans I'lSO 75 doit étre utilisée. Deux éprouvettes doivent étre
soumises a essai. Le type de préparation et les dimensions des éprouvettes ainsi que la
méthode utilisée et les deux résultats concernant la température de fléchissement sous
charge doivent étre consignés.

NOTE La température de fléchissement sous charge est de méme nature que la température de transition
vitreuse, mais les méthodes données dans I'|SO 75 ne permettent pas de déterminer des températures inférieures
a 40 °C. Les méthodes conformes a 6.5.4.1. peuvent de préférence étre appliquées.

6.5.5 Inflammabilité

Les methodes A—e dotvent—etre—uttisées—eur—<¢hacune
des méth oit étre
applique¢e uniguement dans le cas ou le résultat conformément a la méthode A &8st pirg que la
catégorie V-2. Le type de préparation et les dimensions de I'éprouvette, ainsi-que le|résultat
d'inflammabilité obtenu avec la méthode B et, si applicable, avec la méthode /A, doivient étre
consigngs.

6.5.6 Choc thermique

A définif entre fournisseur et acheteur.

6.5.7 Résistance a la chaleur séche des résines poutr/accessoires de cables —
Méthode d'essai

6.5.7.1 Généralités

Cet esspi permet de déterminer I'effet d'une exposition prolongée a la chaleur séchg sur la
perte dg masse et de la résistance aux chocs

6.5.7.2 Eprouvettes

Préparelr I'éprouvette a partir du méme lot de composé résineux. Le composé résingux doit
étre préparé et durci en conformité-avec les instructions du fabricant.

a) Perte de masse: un ensemble de 3 éprouvettes d'essai doit étre préparé ayec des
dimg¢nsions de 80 mnmx~40 mm x 5 mm et identifiés individuellement.

b) résigtance au choctun ensemble de 5 éprouvettes d'essai doit étre préparé conformément
a lajnorme ISQ4-19.

6.5.7.3 Equipements et matériels

Matériels a-utiliser:

e balance analytique d'une précision de + 1 mg;
e four a ventilation forcée a régulation de température;
o dispositif d’essai de tenue aux chocs;

e dessiccateurs.
6.5.7.4 Procédure

Les éprouvettes d'essai, préparées conformément a 6.5.7.2, doivent étre utilisées comme
suit:

— La perte de I'éprouvette de masse doit étre marquée individuellement. Prendre la masse
en la pesant individuellement au plus proche de 1 mg (= masse m4).

— Toutes les éprouvettes d'essai doivent étre placées dans un four a ventilation forcée
pendant 28 jours a (120 + 2) °C. Tout chargement mécanique de I'éprouvette ou tout
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