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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

RESIN BASED REACTIVE COMPOUNDS USED
FOR ELECTRICAL INSULATION -

Part 2: Methods of test

FOREWORD

The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization-c
all natjonal electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote”int

co-op
in add

eration on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields/ o thi
tion to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications, T'echnical

Publidy Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEC{/Rublication(s

prepa
may p

ation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested in the subject
Brticipate in this preparatory work. International, governmental and non-goverpmental organizatio

with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely with théAhternational Organ

Stand

The fdrmal decisions or agreements of IEC on technical matters express, assearly as possible, an int

conse
intere

hsus of opinion on the relevant subjects since each technical ¢ommittee has representatiol
tted IEC National Committees.

IEC Plublications have the form of recommendations for internatiorial use and are accepted by IEQ
Comnfittees in that sense. While all reasonable efforts are made\to ensure that the technical contg
Publigations is accurate, IEC cannot be held responsible fori\the way in which they are used 9

misint]

erpretation by any end user.

In order to promote international uniformity, IEC Natiopal’' Committees undertake to apply IEC Py
transparently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any divergency
any IHC Publication and the corresponding national or'regional publication shall be clearly indicated in

IEC it
asses
servic

All us

No lia
memb
other
expen

elf does not provide any attestation of.conformity. Independent certification bodies provide g
Ement services and, in some areas, access to IEC marks of conformity. IEC is not responsib
bs carried out by independent certification bodies.

brs should ensure that they have the latest edition of this publication.

bility shall attach to IEC or its\directors, employees, servants or agents including individual ex
ers of its technical committees/and IEC National Committees for any personal injury, property d
damage of any nature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal
ses arising out of the.publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any

Publications.

Attent
indisp
IEC d

on is drawn to the_.Normative references cited in this publication. Use of the referenced publi
ensable for the.correct application of this publication.

raws atteption to the possibility that the implementation of this document may involve the U

patenf(s). IEC+takes no position concerning the evidence, validity or applicability of any claimed paten

respe
may b
the la

t thereof-"As of the date of publication of this document, IEC had not received notice of (a) patent
e required to implement this document. However, implementers are cautioned that this may not

pmprising
Ernational
b end and
| Reports,
)’). Their
dealt with
hs liaising
zation for

brdization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement-betWeen the two organigations.

Ernational
from all

National
nt of IEC
r for any

blications
b between
the latter.

onformity
e for any

perts and
amage or
fees) and
bther IEC

cations is

se of (a)
t rights in
(s), which
represent
c.ch. IEC

estiinformation, which may be obtained from the patent database available at https://patents.ig

shall r

+ boloala Hole—f. el 4l I la n i alod
ot O TITeTG TeSPOSToTeToT 1Ty g—atty- ot ar St pateht T gints:

IEC 60455-2 has been prepared by IEC technical committee 15: Solid electrical insulating
materials. It is an International Standard.

This fourth edition cancels and replaces the third edition published in 2015. 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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of this International Standard is based on the following documents:
Draft Report on voting
15/1006/FDIS 15/1015/RVD

Full information on the voting for its approval can be found in the report on voting indicated in
the above table.

The language used for the development of this International Standard is English.

This document was drafted in accordance with ISO/IEC Directives, Part 2, and developed in

accordd
at www

nce with ISO/IEC Directives, Part 1 and ISO/IEC Directives, IEC Supplement; 4
iec.ch/members_experts/refdocs. The main document types developed by

described in greater detail at www.iec.ch/publications.

A list of
compou

The con
stability
specific
e reco

e with

all parts in the IEC 60455 series, published under the general title Resin based
nds used for electrical insulation, can be found on the IEC website:

mittee has decided that the contents of this document will(remain unchanged

date indicated on the IEC website under webstore.ieci¢h in the data relate
document. At this date, the document will be

hfirmed,

drawn,

e replaced by a revised edition, or

e ame

hded.

vailable
EC are

reactive

until the
H to the
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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:

e Part 1: Definitions and general requirements;
e Part 2: Methods of test;
e Part 3: Specifications for individual materials.
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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

compouhds, their components and cured compounds used for electrical insulation.

2 Not

The follq
constitu
For un
amend

IEC 600

http://www.electropedia.org)

IEC 600
growth

IEC 601
of solid

IEC 602

IEC 602
power fi

IEC 602
equipme

IEC 604
by insul

mative references

wing documents are referred to in the text in such a way that someg_ or all of their
fes requirements of this document. For dated references, only-the edition cited
ated references, the latest edition of the referenced,~document (includ
ents) applies.

50 (all parts), International Electrotechnjcal~ Vocabulary (availa

68-2-10:2005, Environmental testing — Part 2~10: Tests — Test J and guidancg

12:2020, Method for the determination,of the proof and the comparative tracking
insulating materials

16 (all parts), Electrical insujating materials — Thermal endurance properties

43-1:2013, Electric strength of insulating materials — Test methods — Part 1:
equencies

96:2020, Fluids for electrotechnical applications — Mineral insulating oils for ¢
Nt

26:200%-Electrical insulating materials — Determination of electrolytic corrosion
hting materials — Test methods

content
applies.
ng any

ble at

> Mould

indices

Tests at

lectrical

caused

IEC 604

00-1:1996, Kesin based reactive compounds used r1or electrical insulation —

Definitions and general requirements

Part 1:

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

Specific

ations for individual materials

IEC 60455-3-8:2021, Resin based reactive compounds used for electrical insulation — Part 3-8:

Specific

ations for individual materials — Resins for cable accessories

IEC 60695-11-10:2013, 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
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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 stress-strain
properties

ISO 62:2008, Plastics — Determination of water absorption

ISO 75 allnarta) Dlacfing apnd Ahpifa Doftarminatinn of famnarati e Af Anflanting 10 er /Oad
arpartS )5 raouCo ana-Coote D CTCTatrOrT O tCTiToCratar C-oOT-GCTTCCtrorTurt

ISO 175:2010, Plastics — Methods of test for the determination of the effects of\immaersion in
liquid chemicals

ISO 178:2010, Plastics — Determination of flexural properties

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

ISO 179-2:1997, Plastics — Determination of Charpy impact properties — Part 2: Instrymented
impact tiest

ISO 291, Plastics — Standard atmospheres for conditioning and testing

ISO 304:2013, Plastics — Thermoplastic materials — Determination of Vicat spftening
temperdture (VST)

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

ISO 584:1982, Plastics — Unsaturated polyester resins — Determination of reactlivity at
80 degrges C (conventional method)

ISO 604:2002, Plastics <4 Determination of compressive properties

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

ISO 1183-4,2019, Plastics — Methods for determining the density of non-cellular plastics —
Part 1: Immeérsion method, liquid pycnometer method and titration method

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

ISO 1523:2002, Determination of flash point — Closed cup equilibrium method

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

ISO 2114:2000, Plastics (polyester resins) and paints and varnishes (binders) — Determination
of partial acid value and total acid value

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


https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f

-10 - IEC 60455-2:2023 © |EC 2023

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 2555:1989, Plastics — Resins in the liquid state or as emulsions or dispersions —
Determination of apparent viscosity using a single cylinder type rotational viscometer method

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

ISO 30 4:-40Q7 Dloactina | P VN VIVA -V NV V-T2 do Doftarminatingn Af anavi, Acgiivo
T T IIT, T 1aoticy o OXy—COmToOTUnGS D CTCTatOrT- O CooXy—Cqarva

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

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

ISO 3521:1997, Plastics — Unsaturated polyester and epoxy resins — Determination of overall
volume |shrinkage

ISO 3679:1983, Paints, varnishes, petroleum and related products — Determination of flashpoint
— Rapid|equilibrium method

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

ISO 4583:1998, Plastics — Epoxide resins-@and related materials — Determination gf easily
saponifiable chlorine

ISO 4615:1979, Plastics — Unsaturated polyesters and epoxide resins — Determination] of total
chlorine| content

ISO 4625:1980, Binders for_paints and varnishes — Determination of softening |point —
Ring-an@d-ball method

ISO 4895, Plastics =-Liquid epoxy resins — Determination of tendency to crystallize

ISO 7096, Plastics laboratory ware — Beakers

ISO 939621997, Plastics — Phenolic resins — Determination of the gel time of resols under
specific conditions using automatic apparatus

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

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

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
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ms and definitions

For the purposes of this document, the terms and definitions given in IEC 60455-1 and

IEC 600

50 and the following shall apply.

ISO and IEC maintain terminology databases for use in standardization at the following

address

e |EC
e |[SO

3.1

es:

Electropedia: available at https://www.electropedia.org/

Online browsing platform: available at https://www.iso.org/obp

volume[LTesistance
part of the insulation resistance which is due to conduction through the volume and.e

surface

3.2
volume
volume

3.3
dielectn
tan &
numeric

3.4
relative)
£I‘

ratio of

Note 1 to
permittivif

4 Gel

41 P

Unless

tests shfall be carried out at atmospheric conditions in a temperature range of betwesg

and 29

made, the sample or test specimen shall be pre-conditioned under these atmospheric co
for a timessufficient to allow the sample or the test specimen to reach stability. Fo

current

resistivity
resistance reduced to a cubical unit volume

ic dissipation factor

al value of the ratio of the imaginary to the real part of the complex permittivity

permittivity
he absolute permittivity to the electric*constant

entry: In practical engineering, it _isyusual to employ the term ‘permittivity’ when referring {
y

neral notes on methods of test

reparation and conditioning

btherwise spécified in the relevant specification standard or in the method of

C and a relative humidity range of between 45 % and 70 %. Before measurem

cluding

o relative

test, all
n21°C
ents are
nditions
r taking

sampleg inviquid 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 ISO 291 but covers both ranges inclusive

of their to

lerances

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 document 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.


https://www.electropedia.org/
https://www.iso.org/obp
https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f
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4.2 Sequence 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) resip designation and identification;
2) lot number or other identification;
3) confirmation of marking and labelling according to the material safety data sheet (MMSDS);
4) testlresults;

5) major test parameters, including conditioning and calibration, if any;
6) prodessing conditions used to reactive compound;

7) copy of the technical data sheet (TDS) and (MSDS):

5 Methods of test for reactive compounds and their components

5.1 Flash point

For flash point temperatures of 79 °C_and above, the method given in ISO 2592 shall he used.
For flash point temperatures below 79 °C, the method given in ISO 1523 shall be used with any
of the clpsed-cup apparatus as described in Annex A of ISO 1523:2002. ISO 1523 shall|be read
in conjupction with ISO 3679. Twe-measurements shall be made on two separate samp]es, and
the two fesults of the flash point shall be reported along with reference to the standards ppplied.

5.2 Density

The method given-in:1SO 1675 shall be used. Two measurements shall be made, and|the two
results ¢f the density shall be reported.

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 ISO 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 ISO 2431. Two
measurements shall be made, and the two results of the viscosity shall be reported, along with
reference to the standards applied.

5.4 Viscosity 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
viscosity is measured according to 5.3. The increase of viscosity is calculated using the
following equation:


https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f
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Increase of viscosity in % = (15 —n¢) x 100/ n4

where
14 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 magsofan emply weldgning potue (abDout oU T 2 sU mim) 1S takemn 10 U,UUT g (m1). A mass
of 0,4 ¢g[to 0,5 g resin (m2) 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 spreadyon 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 = 3) °C. After cooling down to room temperature in a desiccator the weighing bottle is
weighed again to 0,001 g (m3).

Volatile|organic components = 100 x (m2 — (m3 — ml)) | m2

where:
ml Ass of an empty weighing bottle (g)

m
m2  mass of resin before heating (g)
m

m3 hss of an empty weighing bottle with resinfafter heating and cooling (g)
5.6 Ijothermal 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 carried out in the following way:

All components and equipment(shall be at 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
repeated until the specified maximum viscosity is reached. The time between the initigl value
and the [maximumyvalue is reported as processing time.

5.7  Shelf life

The shglf\lifé shall be determined by measurement of the change in a specified characteristic
property after a certain storage time and temperature. Experience has shown that viscosity
according to 5.3 and gel time according to 5.23 are appropriate characteristics. To assess shelf
life, viscosity and/or gel time shall be determined according to 5.3 and/or 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.


https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f
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5.9 Softening 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,

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

5.11 Filler content

To be agreed between supplier and purchaser.

5.12 Chlorine content
5.12.1 | Total chlorine content of unsaturated polyesters and epoxide-resins

The method given in ISO 4615 shall be used. Two measurements shall-be made, and
results of the total chlorine content shall be reported.

5.12.2 | Inorganic chlorine content of epoxide resins and glycidyl esters

The method given in ISO 4573 shall be used. Two measurements shall be made, and
results ¢f the inorganic chlorine content shall be reported.

5.12.3 | Easily saponifiable chlorine content of epoxide resins and related mater

The method given in ISO 4583 shall be used) Two measurements shall be made, and
results ¢f the saponifiable chlorine content@hall be reported.

5.13 Trndency of crystallisation

This method is applicable to epoxy-resins only.

The method given in ISO 4895 shall be used. Two measurements shall be made, and
results shall be reported!

5.14 Epoxide equivalent of epoxide resins

The method given in ISO 3001 shall be used. Two measurements shall be made, and
results ¢f the epoxide equivalent shall be reported.

the two

the two

als

the two

the two

the two

5.15 Content of isocyanate

This method is applicable to polyurethane hardeners only.

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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5.17 Hydroxyl value

5.17.1

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 ¢f the acid value shall be reported.

5.19 Amount of double bonds of unsaturated polyester and acrylate resins

To be a

5.20 Acid and acid-anhydride content of acid-anhydride hardeners

The me
shall be
the acid

5.21 Amine value

The me

purchasler.

5.22 Pt life

5.22.1

The tim

The visgosity can be determined in any viscosimeter.

5.22.2
5.22.2.1

Equipm

hod given in ISO 2114 shall be used. Two measurements shall be made, and

jreed between supplier and purchaser.

hod given in ISO 2114 shall be used for acid conten{.’The method given in I§

value and/or anhydride content shall be reported.

thod given in ISO 9702 shall be usedyifinot otherwise agreed between supp

General

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

Resinous,compounds for cable accessories
Apparatus and materials

bntito be used:

the two

bO 7327

used for anhydride content. Two measurements shall'be made, and the two rgsults of

lier and

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 envi

e time

ronmental chamber;

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 72 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 Test report

The test report shall include the following information:

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

e the Yiscosimeter, 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 G@Gel 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 between supplier
and purghaser. 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 applicable, the methods giveniin ISO 2535 or ISO 9396, 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 ¢of thie,exothermic temperature rise shall be reported.

5.24.2 "Resinous 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;

e 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
commencement 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 Procedure

The temperature increase shall be checked, and the maximum temperature rise’and thg

peak re

tempergture starts to drop significantly.

NOTE F

5.24.2.4 Test report

The ma
to the n

525 T

The me
results

temperdture, the density of the compound at,test temperature, and the density of the sj
made of the cured compound.

5.26 Cluring in presence of water,

5.26.1

This tesft applies only to €oampound for cable accessories. This test is to measure the

structur
created

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

5.26.2

corded. The test is finished after the highest temperature has beensreached

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

imum temperature reached (rounded to the nearest.°C) and the time to peak (
barest min) shall be reported.

hod given in ISO 3521 shall be used. Jwo measurements shall be made, and
of the total volume shrinkage shall\be reported. The report shall contain

General

b change when(thé polyurethane resinous compound cures in presence of watg
by generation.of gas in the resin may lead to electrical break down.

b time to
and the

founded

ptal volume shrinkage of epoxide and unsaturated polyester based compounds

the two
the test
becimen

bhysical
r. Voids

cm3.

Apparatus and materials

Equipment to be used:

e 250

e funn

NOTE T

5.26.3

ml transparent/tanslucent PE squirt bottle;

el that meets the requirements of 5.26.3;
ake care that the equipment is clean (no algaes).

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 squirt bottle shall be marked with 2 marks at 100 ml and 200 ml respectively and filled up
to the 100 ml mark with de-mineralized water of (23 + 2) °C.
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The squirt bottle and resinous compound left in its original packaging shall be allowed to reach
room temperature. The compound package shall be opened, the stopwatch started, and the
components mixed according to manufacturer's instructions. The mixed compound is poured
into the closed funnel. The funnel shall be emptied immediately into the squirt bottle until the
water level reaches the 200 ml mark. Care shall be taken to pour in the centre of the bottle and
avoid touching of the inner bottle wall.

The compound shall be allowed to cure for the pot life specified by the manufacturer. At least
one hour after the pot life has elapsed. The water shall be poured out of the squirt bottle. After
hardening of the resin at room temperature for 24 h, the specimen shall be vertical cut through
the centre of the bottle and clean the cut surface with compressed air. Examine the physical
structure for the presence of blisters or cracks in the compound using the examination grid.

Examin:Ltion grid

Evaluaté concentration and dimension of bubbles created by using an examihation grid. The
grid measures 45 x 24 mm (width x height) and is made up of 15 cells of dimensions 9 k 8 mm,
as shown in Figure 1.

5.26.5 | Test report
The follpwing parameters shall be measured and reported:

e phygical structure/presence of blisters or cracks or bubbles and/or inclusions;
e pictyre of the cut surface of the compound with scale.
Dimensions in npillimetres

45

A
Y

0,5

24

IEC

Figure 1 — Examination grid

PositionLthe grid r‘nnfrnlly on-the cut surface. To pass. the examination no bubbles > 3Imm are

allowed and at least 5 cells must be free of bubbles. Count only bubbles with diameter 2 1 mm.


https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f

IEC 60455-2:2023 © |IEC 2023 -19 -

Figure 4 shows the position of the examination grid on&é)emmen

5.27 Determination of the degree of curing g\Q

The reaftion enthalpie of the uncured resin is,@%rmmed by using DSC. An amount ¢
has been found adequate. $
If not otherwise specified, about 10 g o |n is cured under conditions (temperature a

as agreed between supplier and purch er. The residual enthalpie is determined using g
of abou{ 10 mg.

The dedree of curing is ca@’a.ted as follows:

where
Doc
H

C

Hy

Figure 2 — Position of examination grid onﬁ(\e specimen

\\O

O

@) Doc = 100 — H, x 100 / H,

&

IEC

f 10 mg

nd time)
sample

egr curing (%)
@ ie of cured resin (J/g)

enthalpie of uncured resin (J/g)

5.28 Curing in thick layer and emissions during curing

5.28.1

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
specimen. The determination of emissions during the curing process is also part of this method.


https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f

5.28.2 Equipment

- 20 -

The following equipment shall be used:
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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 oven with forced air circulation and with a minimum rate of 8 fresh air changes per hour.

The oven shall be of the type and design used for drying and/or curing specimens;

a balance with an accuracy of 0,01 g.

5.28.3 | Test specimen

A piece
former t
at (110

The ma
betweer

The speg
purchas
mass sh

5.28.4 | Procedure

5.28.4.1
Table 1

Description of the specimen

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

5s of the square mould shall be weighed to 0,01 g (m/). A resin sample with
9,90 g and of 10,10 g shall be weighed to 0,01 g into the mould (m2).

cimen shall be cured at a temperature and for a timecas agreed between supyp
ler. The specimen shall be cooled down to room témperature in a desiccator
all be taken to 0,01 g (m3). Subsequently the aludminium foil is removed.

Table 2, Table 3 and Table 4 giveddescriptions of the specimen.

Table 1 = Condition of the top side

Condition Symbol
Smooth S1
Wrinkled S2

Table 2 — Condition of the bottom side

und the
be dried

a mass

lier and
and the

Condition Symbol
Non-tacky U1
Tacky uz2

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
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Table 4 — Voids

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 uniform or
not uniform.

NOTE It
the mech

5.28.4.2

The em

where:

E er
ml m
m2 m
m3 m
6 Mef
6.1 G
The cur

specime

6.2 T
6.2.1
When th

required
referred

can be necessary to cut the specimen, to bend the specimen with the fingers or to use a knife for
hnical properties.

Emissions

ssions shall be calculated by the following equation:

E =100 - ((m2 — (m3—ml)) x 100 / m2

hissions
hss of the empty square mould
hAss of the uncured resin (without mass of thessquare mould)

hss of the square mould with cured resin
hods of test for cured reactive_.compounds

eneral

bd compound is self-supporting and thus allows the preparation of rigid and flex
ns.

est specimens
General

e term tesi'specimen" is used it means solid parts of the cured material in a s
for the.method of test concerned. In 6.2.2, 6.2.3 and 6.2.4 such "test specimg
to ds y'specimens".

escribing

ible test

hape as
ens" are

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

compou

nds 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 scratches. During
machinipg, excessive heating of the machined surfaces shall be avoided by cooling, fer. instance
with water.

NOTE Removal of the cured compound from the mould is facilitated by the use of release agents.and mo{ilds made
of chromiym-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 60465-3 or shall be agre¢d upon
between supplier and purchaser.

6.3 Density

A methgd given in ISO 1183-1 shall be used. Two measurements shall be made. Theg kind of
preparation and the dimensions of the specimenthe method used, and the two resuli{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 specimgn within
(60 £ 18) s. The type ofsspecimen shall be selected from ISO 527. Five specimens ghall be
tested. [The kind of préparation, the dimensions and the type of the specimen, the gpeed of
testing, [and the five fesults of the tensile properties shall be reported. As far as applicgble, the
report shall containitensile stress at yield, at maximum load and at break, percentage elgngation
at yield @nd 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
6.4.4.1

Impact strength

Unnotched specimens

The mefhod given in ISO 179-1 or ISO 179-2 shall be used. Ten specimens shall be tesfed. The
kind of preparation, the dimensions, and the type of specimen, as well as the 10 resulis of the
impact strength shall be reported.

6.4.4.2 Notched specimens

The mefthod given in ISO 179-1 or ISO 179-2 shall be used with a;notched specimgen. Ten
specimégns 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
specimégns. The kind of preparation and the dimensions of the specimen, the test load ppplied,
and theffive results of the hardness shall be-keported.

6.4.5.2 Flexible material

The method given in ISO 868 (preferably Shore A hardness) shall be used. Five measufements
shall bel made on one or more (specimens. The kind of preparation, and the dimensions of the
specimén, the type of durometer (A or D) used, and the five results of the indentation 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<test temperature shall be in accordance with the relevant specification $heet 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 Glass transition
6.5.4.1 Glass transition temperature

One of the methods given in ISO 11357-2, 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 preparation and the dimensions of the specimen, the method used. and the two results of the
temperdture of deflection under load shall be reported.

NOTE The temperature of deflection under load is of the same nature as the glass transition temperature, but the
methods given in ISO 75 do not allow temperatures below 40 °C to be determined. The methods according|to 6.5.4.1
can prefefably be applied.

6.5.5 Flammability

The methods A and B given in IEC 60695-11-10 shall be used. For éach method five spgcimens
shall be[tested. Method A shall be applied only in the case wherethe result according tolmethod
B is worse than category V-2. The kind of preparation and the dimensions of the test specimen,
as well gs the result of flammability obtained with method B, and, if applicable, with mgthod A,
shall be|reported.

6.5.6 Thermal shock

To be agreed between supplier and purchaser,

6.5.7 Dry heat resistance of resins fof_cable accessories — Method of test
6.5.7.1 General

This test is used to determine thereffect of extended exposure to dry heat on loss of mjass and
if requirpd impact strength.

6.5.7.2 Specimen

Prepareg] the specimen.from the same batch of resinous compound. The resinous compound
shall be[prepared{@nd cured in accordance with the manufacturer’s instructions.

a) Losqd of a4nass: a set of 3 test specimens shall be prepared with the dimensions of
m/x40 mm x 5 mm and individually identified.

b) Impaetstrength: - ' wi 179.

6.5.7.3 Apparatus and materials
Equipment to be used:

e analytic balance with accuracy of £ 1 mg;
o forced air oven with temperature control;
e impact tester;

e desiccators.
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Procedure

The test specimens, prepared in accordance with 6.5.7.2, shall be used as follows:

e The loss of mass specimen shall be marked individually. Take the mass by weighing it
individually to the nearest of 1 mg (= mass m1).

e All test specimens shall be placed in a forced air oven for 28 days at (120 + 2) °C or
temperature stated in IEC 60455-3-8. 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.

e The set of test specimen shall than be placed for 8 h in a desiccator and cooled to

(23 1
e The
imm
e The
6.5.7.5

The per
followin

Where:
M lo
ml m

m2 m
6.5.7.6

The test

[ 2) °C.

loss of mass specimens shall be weighed individually to the nearest 1 mg (='m
bdiately after removal from the desiccator.

impact strength shall be measured in accordance with ISO 179.
Assessment
cent loss of mass shall be calculated for each individual sample, in accordance

) equation:

M= ((ml —m2) | mI) x 400

5s of mass (%)
hss of weighing of test specimen individually identified before heating (g)
ass of weighing of test specimen individually identified after heating and coolin

Test report

report shall include the following information:

e the Iverage of percentage loss of mass;

e the
6.5.8
6.5.8.1

This tes

verage of the impaet strength if required.
Wet heat resistance of resins for cable accessories
General

t shallybe carried out to the following requirements:

e | Hh th A o

ass m2)

with the
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t sheet

of IEC 60455-3, to carry out the following tests: hardness, tensile and elongation, electric
strength;

b) final measurement of reference samples and treated samples shall be done the same day
successively.

6.5.8.2

Test sequence

The test sequence shall be as follows:

N =

Imm

a b~ W

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

ersion for 28 days at (70 £ 2) °C in water.

Drying 24 h at 80 °C with open ventilation slot.

)
)
) Drying for 48 h at (60 + 2) °C under vacuum.
)
) Cooling in desiccator to (23 + 2) °C (8 h).
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6) 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.

6.5.8.4 Specimen

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

Mechanjcal test:

A set of|10 test specimens no. 1B shall be prepared in accordance with 6.4/1.2"and ISQ 527-1,
ISO 527-2 and ISO 527-3 from blister free plates of resinous compound of thickjhess of
(4 £0,2) mm.

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

Electrical test:

A set of 5 test specimens shall be prepared in accordange with IEC 60243-1 for the|electric
strength tester.

6.5.8.5 Apparatus and materials
Equipment to be used:

e hydrplysis vessel with a minimum capacity of 1 | for 5 test specimens each;

o forced air oven with temperature(control;
. heaIng /vacuum cabinet;

e Shofe hardness tester;

e tensjle tester;

o dielgctric strength.tester;

e desitcator.

6.5.8.6 Procedure

The tes{ specimens, shall be used as follows:

o A set of 5 mechanical test specimens shall be kept as reference samples. They shall be
stored in the test room at standard atmosphere 23/50 in accordance with ISO 291.

e Asetof 5each of the mechanical test and of the electrical test specimens shall be immersed
in water in the hydrolysis vessel for 28 days at 70 °C. The test specimens shall be placed
in the hydrolysis vessel in such a manner that they are surrounded by water 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 yS/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 forced air oven 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 forced air
oven and from the vessel.
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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, then store for 24 h at
(80 £ 2) °C in a forced air oven, and then shall be cooled down to (23 +2) °C for 8 h in
desiccators.

6.5.8.7

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 ISO 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 har|
test spe

The ten
speed o

A jaw sf

The elg
accorda

For med
e4 Vg
e, Vg

The rets
shall be
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cimens outside their clamping length and in the centre of their surfaces.

sile and elongation test shall be carried out in accordance with 1SO527, wit
f 50 mm/min up to Shore D hardness 70.

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

ctrical test specimens shall be subjected to electric /strength measure
nce with IEC 60243-1.

hanical tests the following arithmetic mean for each property shall be calculatg
lue on the reference test specimens;

lue on the aged test specimens.

ined percentage of the values for these properties after the temperature/water e
calculated using the following equation:

E:(ez/e»])x 100

lues for these properties after the temperature/water exposure (%)
lue on the reference test specimens

lue on the aged test specimens

blectric strength test, the arithmetic mean of the test specimens shall be calculg
bdto-the values in IEC 60455-3-8:2013, Table 2.

chanical

h a jaw

ment in
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ted and

6.5.8.8

Test report

The test report shall include the following information:

e retai
e retai

e retai

ned percent of Shore hardness;
ned percent of tensile strength;

ned percent of elongation at break;

o value of dielectric strength.

6.5.9
6.5.9.1

This me

Loss of mass
General

thod applies to resinous compounds for cable accessories.
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6.5.9.2 Apparatus and materials
Equipment to be used:

e analytic balance with accuracy £ 1 mg;
e constant temperature oven with ventilation;

e desiccator with calcium dichloride as a drying agent.
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 thrde conditioned test specimens shall be weighed individually to the nearestl mg [= mass
ml) and|stored for one week at (120 £ 2) °C in the vented oven. They shall¢héen be coagled in a
desiccator. Immediately after removal from the desiccator, the test specimens shall be weighed
individuglly to the nearest 1 mg (= mass m2).

6.5.9.5 Results

The pergent loss of mass, M, shall be calculated for each individual sample, in accordapce with
the following equation:

M= ((ml — m2) | md) 100

where
M Lgss of mass (%)

ml  mass of test specimens individually\before heating (mg)
m2  mass of test specimens individually after cooling (mg)

The average value of the three,méasurements 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 can vary 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 sh3ll be in
accordance swith the relevant specification sheet of IEC 60455-3, or shall be agre¢d upon
betwee i ; iteri : iterion at least
three exposure temperatures shall be applied. The difference between two subsequent
exposure temperatures shall not exceed 20 K. If the correlation coefficient is less than 0,95,
one more set of specimens shall be tested at an exposure temperature different from the
temperature originally chosen.

NOTE [ISO 2578 is based on the principles laid down in IEC 60216. By deleting all information that is not required
for planning and running a temperature index experiment and for calculation of results, ISO 2578 has become a
practical short version as required for use in a laboratory.
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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 shall 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 C
6.6.1

Method
method
specime
3 shall {

6.6.2

The mef
test liqu
each tes
the spe
reported
and mas

6.6.3

hemical properties

Water absorption

1 (water at 23 °C) and method 3 (boiling water) given in ISO 62 shall be uséd.H
three specimens shall be tested. The kind of preparation and the dimeénsion
n, and the three results of water absorption obtained with each of method 1 and
e reported. One untreated specimen shall be kept for reference.

Effect of liquid chemicals

hod given in ISO 175 shall be used. Unless otherwise spécified, the temperatu
id shall be (23 + 2) °C and the immersion time shall be (168 + 1) h (seven da
t liquid three specimens shall be tested. The kind of preparation and the dimen
cimen, the type of test liquid and the three resulis.\for each of the test liquids
. For each test liquid the result shall contain the“change of appearance, dim
s for each of the three specimens. One untreated specimen shall be kept for re

Resistance to mould growth

The method given in IEC 60068-2-10 shall besused. Three specimens according to 6.7.

be testg
specime

6.6.4

To be a

6.7 E
6.7.1

A methd

d, and the three results of resistance to mould growth shall be reported. One u
n shall be kept for reference.

Water vapour permeability

preed between supplier and purchaser.

lectrical properties

Effect of ' water immersion on volume resistivity

or each
s of the
method

e of the
ys). For
sions of
shall be
ensions
ference.

8.3 shall
htreated

d givemsin the IEC 62631-3 series shall be used. Three specimens shall be tesfted.

6.7.2

| Dielectric dissipation factor (tan 8) and relative permittivity

The method given in IEC 62631-2-1 or IEC 62631-2-2 shall be used. Two specimens shall be

tested.

6.7.3
6.7.3.1

Break down voltage and electric strength

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 specifed in 6.7.3.2.
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6.7.3.2 Electrodes

The electrode arrangement shall be the ball-to-plate type. The high-voltage electrode shall
consist of a polished steel ball with a radius of (3 £ 0,0005) mm for rigid material, and
(10 £ 0,0005) mm for flexible material. Polished steel balls with a surface roughness of less
than 0,001 mm as used in ball bearings (class Ill) are easily available and have been found
adequate 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 complete test arrangement for
flexible material, see Figure 2. In the case of rigid material, the upper electrode and the
specimen 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 increased 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 mm, 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 anf the fluid
with the efarth electrode at the bottom of it, such a container makes it possible to observe visually the prodess when
the voltage is applied. It also permits the earth connection and the fluid supply through therbottom electrode, with a
fluid ovenflow at the top of the container, see Figure 4. If an elevated test temperaftre is required] such an
arrangemgpent allows the fluid to be used for heating purposes.

6.7.3.3 Test specimen
6.7.3.3.1 General

The thickness of that part of the specimen which is subjectto breakdown shall not exceed 1 mm.
The thidkness of any two of the specimens of one set.shall not vary by more than 10 %.

NOTE It| is generally found that the electric strength fop, cured reactive compounds with a glass |transition
temperatyre above 80 °C is from 50 kV/mm to 100 kV{/mm and can be even more, for instance, for ot curing
cycloaliphatic epoxide-based compounds. Consequently, testing specimens of a thickness of significantly jnore than
1 mm and| with an electrode arrangement of, for instance, 25/75 mm as specified in IEC 60243-1, can requife voltage
levels abgve 200 kV. This can lead to conditions where flashover or partial flashover with subsequent breakdown
outside thle electrode area cannot be avoided.

6.7.3.3.2 Rigid material

The spgcimen 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 vqltage in
kilovolty. This rod shall contain a central lead wire with a steel ball attached to it at one pgnd and
apart frgm the other end completely embedded in the casting compound.

After th¢ 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 Igyer, for
instance a dispersion of graphite or silver, which serves as the earth electrode. During grinding
the thidkness” shall be controlled by means of a permeameter type device calibfated in
thickness>For an example of the specimen set-up see Figured4 This set-up lcan be

accommodated in a glass container as in Figure 4.

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 micrometre probe and reported as thickness.

6.7.3.3.3 Flexible material

A specimen in accordance with 6.7.3.3 shall be used.
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6.7.3.4 Procedure

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

6.7.3.5 Result

Five specimens shall be tested. The type and method of preparation of the specimen and its
dimensions, the test temperature, the radius of the ball electrode, the type of dielectric fluid
used, and the five results shall be repaorted along with reference to the standards applied. The
results shall contain the thickness of the specimen at the point of breakdown, the brdakdown
voltage fand the electric strength.

6.7.4 Proof tracking index (PTI)

The method given in Clause 10 of IEC 60112:2003 shall be used. Threg.'specimens shall 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 spiecimen,
as well @s the three results of PTI, shall be reported. The results §hall contain the proofjvoltage
applied @and the number of drops obtained.

6.7.5 Electrolytic corrosion

The vispial method given in IEC 60426 shall be used.: Three specimens shall be tested. The
three repults of electrolytic corrosion shall be reported.
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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 qui traite des composés réactifs a base
de résines exemptes de solvant et de leurs composants, utilisés pour l'isolation électrique.

Cette série est composée de trois parties:

e Partie 1: Définitions et prescriptions générales;
e Partie 2: Méthodes d'essai;
e Partie 3: Spécifications pour matériaux particuliers.
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COMPOSES 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 composés réactifs a base de résines, leurs composants et les composés durcis,| utilisés
pour l'isplation électrique.

2 Réflérences normatives

Les documents suivants sont cités dans le texte de sorte qu'ils constituent, pour tout qu partie
de leur|contenu, des exigences du présent document. Pour les-références datéeg, seule
I'édition| citée s'applique. Pour les références non datées, la derniére édition du dgocument
de référence s'applique (y compris les éventuels amendements).

IEC 60050 (toutes les parties), Vocabulaire Electrotectinique International (dispqnible &
I'adressg http://www.electropedia.org)

IEC 60068-2-10:2005, Essais d'environnement = Partie 2-10: Essais — Essai J e{ guide:
Moisisslires

IEC 60112:2020, Méthode de détermination des indices de résistance et dg tenue
au cheminement des matériaux isolants solides

IEC 60216 (toutes les parties);.(Matériaux isolants électriques — Propriétés d'enfurance
thermiqlies

IEC 60243-1:2013, Rigidite~diélectrique des matériaux isolants — Méthodes d'essai — Partie 1:
Essais aux fréquencessindustrielles

IEC 60296:2020, £luides pour applications électrotechniques — Huiles minérales isolanfes pour
matériel électrigue

IEC 60426:2007, Matériaux isolants électriques — Détermination de la corrosion électrnolytique
en préseree—de-ratéria—tsotants—~mMéthodes—d'essass

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 résines utilisés comme isolants
électriques — Partie 3: Spécifications pour matériaux particuliers

IEC 60455-3-8:2021, Composés réactifs a base de résine utilisés comme isolants électriques —
Partie 3-8: Spécifications pour matériaux particuliers — Résines pour accessoires de cable

IEC 60695-11-10:2013, Essais relatifs aux risques du feu — Partie 11-10: Flammes d'essai —
Méthodes d'essai horizontale et verticale a la flamme de 50 W
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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 organiques de synthese
neufs destinés aux matériels électriques

ISO 37:2011, Caoutchouc vulcanisé ou thermoplastique — Détermination des caractéristiques
de contrainte-déformation en traction

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

ISO 75 | (toutes les parties), Plastiques et ébonite — Détermination denla” température
de fléchissement sous charge

ISO 179:2010, Plastiques — Méthodes d'essai pour la détermination de§’ effets de I'immersion
dans dels produits chimiques liquides

ISO 178:2010,Plastiques — Détermination des propriétés en fléxion

ISO 179-1:2010, Plastiques — Détermination des caractéristiques au choc Charpy — Partie 1:
Essai dé choc non instrumenté

ISO 179-2:1997, Plastiques — Détermination des~caractéristiques au choc Charpy — Partie 2:
Essai dé choc instrumenté

ISO 291, Plastiques — Atmosphéres normales de conditionnement et d'essai

ISO 304:2013, Plastiques — Matériaux thermoplastiques — Détermination de la température
de ramdllissement Vicat (VST)

ISO 527 (toutes les parties)\Plastiques — Détermination des propriétés en traction

ISO 584:1982, Plastiques — Résines de polyesters non saturés— Détermination
conventfonnelle de da\réactivité a 80 °C

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

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

ISO 1183-1:2019, Plastiques — Méthodes de détermination de Ila masse volumique
des plastiques non alvéolaires — Partie 1: Méthode par immersion, méthode du pycnometre
en milieu liquide et méthode par titrage

ISO 1513:2010, Peintures et vernis — Examen et préparation des échantillons pour essai
ISO 1523:2002, 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
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ISO 2114:2000, Plastiques (résines de polyesters) et peintures et vernis (liants) -
Détermination de l'indice d'acide partiel et de l'indice 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 gélification a 25 °C

ISO 2554:1997, Plastiques — Résines de polyesters non saturés — Détermination de l'indice
d'hydroxyle

ISO 25895:1989, Plastiques — Résines a l'état liquide ou en émulsions ou dispérsions —
Détermination de la viscosité apparente par la méthode du viscosimétre rotatif de type
a un cylindre

ISO 2592:1973, Produits pétroliers — Détermination des points d'éclair, etyde feu — Méthode
Cleveland en vase ouvert

ISO 30Q1:1997, Plastiques — Compositions époxydiques — Détermjnation de I'équivalent époxy

ISO 3219:1993, Plastiques — Polymeres résines a l'état liquide’en émulsion ou en dispersion —
Détermination de la viscosité au moyen d'un viscosimétre rotatif a gradient de|vitesse
de cisaillement définie

ISO 3491-1:1997, Plastiques — Détermination du~taux de cendres — Partie 1. Mgthodes
générales

ISO 3521:1997, Plastiques — Résines d'époxydes et de polyesters non saturés — Détermination
du retraft global en volume

ISO 3679:1983, Peintures, vernis{ produits pétroliers et assimilés — Détermination du point
d'éclair -+ Méthode rapide a I'équilibre

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

ISO 4583:1998, Rlastiques — Résines époxydes et matieres apparentées — Dosage dy chlore
facilement sapohnifiable

ISO 4615:4979, Plastiques — Résines de polyesters non saturés et époxydes — Détermination
de la tenelirtotale-enchlore

ISO 4625:1980, Liants pour peintures et vernis — Détermination du point de ramollissement —
Méthode de I'anneau et de la bille

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
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ISO 11359-2:1999, Plastiques — Analyse thermomécanique (TMA) — Partie 2: Détermination
du coefficient de dilatation thermique linéique et de la température de transition vitreuse

ISO 11359-3:2002, Plastiques — Analyse thermomécanique (TMA) — Partie 3: Détermination
de la température de pénétration

ISO 14896:2009, Plastiques — Matieres premieres des polyuréthanes — Détermination
de la teneur en isocyanate

ISO 15528:2000, Peintures, vernis et matieres premiéres pour peintures et vernis —
Echantillonnage

3 Termes et définitions

Pour lgs besoins du présent document, les termes et définitions de TIEC 60455-1 et
de I'lEC|[60050 ainsi que les suivants s'appliquent.

L'ISO ef I'lEC tiennent a jour des bases de données terminologiques @estinées a étre (itilisées
en normjalisation, consultables aux adresses suivantes:

e |EC [Electropedia: disponible a I'adresse https://www.electropedia.org/
e |SO|Online browsing platform: disponible a I'adresse https://www.iso.org/obp

3.1
résistamce volumique
partie c} la résistance d'isolement qui est due a la conduction a travers le volume et quii exclut
le courant a sa surface

3.2
résistivjité volumique
résistanice volumique ramenée a l'unite-de volume cubique

3.3
facteur|de dissipation diélectrique
tan &
valeur numérique du rapport de la partie imaginaire sur la partie réelle de la pefmittivité
complexe

3.4
permitt|vité relative
£I‘
rapport dexla permittivité absolue sur la constante diélectrique

Note 1 a l'article: En ingénierie, il est courant d'employer le terme "permittivité" pour faire référence a la permittivité
relative.
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4 Remarques générales sur les méthodes d'essai

4.1 Préparation et conditionnement

Sauf spécification contraire dans la norme de spécifications correspondante ou
dans la méthode d'essai, tous les essais doivent étre réalisés dans les conditions
atmosphériques, avec une température comprise entre 21 °C et 29 °C et une humidité relative
comprise entre 45 % et 70 %. Avant d'effectuer les mesurages, I'échantillon ou I'éprouvette
doit étre préconditionné dans ces conditions atmosphériques pendant une durée suffisante
pour permettre a I'échantillon ou a I'éprouvette de se stabiliser. Pour prélever des échantillons
au format liquide ou pateux, I'lSO 15528 doit étre appliquée. Pour préparer ces échantillons
d'essai, I'ISO 1513 doit étre appliquée.

NOTE Ppur les définitions des termes relatifs aux atmosphéres normales, voir I''SO 558. L'atmosphefe d'essai
spécifiée [ci-dessus ne satisfait a aucune des deux atmospheres normales spécifiées dans I'lSO 294 ,/m4gis couvre
les deux plages y compris leurs tolérances.

Normalgment, toutes les exigences d'une méthode d'essai sont fournies dans la descrjption et
les schémas ont uniquement pour objet de montrer les différents montagés d'essai pdssibles.
En cas {le contradictions entre le présent document et les feuilles de spécifications de|la série
IEC 60455-3, ces derniéres doivent prévaloir. Si une autre norme-est citée comme méthode
d'essai,|la référence a cette norme doit étre fournie dans le rapport:

4.2 Skéquence d'essais

Pour éyiter tout effort inutile, les essais doivent étre)effectués sur les échantillonfs selon
la séquence suivante:

1) essgis sur chaque composant avant le mélange;

2) essdis sur le composé réactif immédiatement aprés le mélange (prét a I'emploi);
3) essdis sur le composé durci;

4) essgis sur le composé durci aprés le prétraitement (température, humidité, eau, etg.).

[

Si I'échantillon en essai échoue a_l'essai, les essais suivants peuvent devenir obsolétes.

4.3 Rapport d'essai
Sauf spgcification contraire, le rapport d'essai doit inclure les données suivantes:

1) désignation et identification de la résine;

2) numféro de lot)ou autre identification;

3) confirmation du marquage et de I'étiquetage selon la fiche de données de Kécurité
(MSDSs Material Safety Data Sheet);

4) résultats d'essai;

5) principaux parametres d'essai, notamment le conditionnement et I'étalonnage, s'il y a lieu;
6) conditions de traitement utilisées pour le composé réactif;
7) copie de la fiche technique (TDS, Technical Data Sheet) et de la MSDS.
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5 Méthodes d'essai pour les composés réactifs et leurs composants

5.1 Point d'éclair

Pour les températures de point d'éclair supérieures ou égales a 79 °C, la méthode spécifiée
dans I'ISO 2592 doit étre utilisée. Pour les températures de point d'éclair inférieures a 79 °C,
la méthode spécifiée dans I'lSO 1523 doit étre utilisée, avec I'un des appareillages en vase clos
décrits a I'Annexe A de [I'1SO 1523:2002. L'ISO 1523 doit étre lue conjointement avec
I''SO 3679. Deux mesurages doivent étre effectués sur deux échantillons distincts, et les deux
mesures de point d'éclair doivent étre consignées avec la référence aux normes utilisées.

5.2 Masse volumique

La méthfde spécifiée dans I'lSO 1675 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures de masse volumique doivent étre consignées.

5.3 \Viiscosité

Sauf specification contraire, la viscosité doit étre déterminée au moyen(d'un dispositif gdapté a
(23 £ 0,p) °C. Siun dispositif rotatif est utilisé, celui-ci doit étre conforme a I'l'SO 2555 (dispositif
Brookfigld) ou a I'lSO 3219 (dispositif a gradient de vitesse) de cisaillement | défini).
Si un dispositif de type a écoulement est utilisé, la méthode d'éssai et la coupe d'écoulement
doivent [étre conformes a I'lSO 2431. Deux mesurages doivent étre effectués, et I¢s deux
mesures de viscosité doivent étre consignées avec la référence aux normes utilisées.

5.4 \Vjiscosité aprés stockage a température élevée

Cette méthode ne s'applique pas aux systémes, monocomposants ou aux composants qui
contiennent des durcisseurs.

Sauf spécification contraire, un échantiffon en quantité suffisante est stocké pendant
(20 £ 0,p) h a une température de (100 3) °C dans un récipient fermé. Aprés refroidigsement
a temperature ambiante, la viscosité est mesurée conformément au 5.3. L'augmegntation
de la vigcosité est calculée a l'aidg/de I'équation suivante:

Augmerftation de la viscosité en % = (4, — #4) x 100 / 54

ou
14 viscosité dynamique avant stockage

n,  viscosité dynamique aprés stockage

5.5 Tenewr'des composés organiques volatils

Cette méthode ne s'applique pas aux systémes monocomposants ou aux composants qui
contiennent des durcisseurs. Sauf spécification contraire, I'essai doit étre effectué comme suit:

La masse d'un flacon a tare vide (de dimensions 80 mm x 30 mm environ) est fixée a 0,001 g
(m1). Une masse de 0,4 g a 0,5 g de résine (m2) est pesée a 0,001 g dans le flacon a tare
(hermétiquement fermé pendant la pesée). Quelques gouttes de toluéne sont ajoutées pour
diluer la résine. Le liquide est dispersé au fond du flacon a tare en appliquant une Iégére torsion.

Le flacon a tare ouvert est placé dans un four a ventilation forcée pendant au moins 2 h a
(110 £ 2) °C. Apreés refroidissement a température ambiante dans un dessiccateur, le poids du
flacon a tare est de nouveau pesé a 0,001 g (m3).
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Composés organiques volatils = 100 x (m2 — (m3 — ml)) / m2

ou:

ml  masse d'un flacon a tare vide (g)

m2  masse de la résine avant chauffage (g)

m3  masse d'un flacon a tare vide rempli de résine aprés chauffage et refroidissement (g)

5.6 Augmentation isothermique de la viscosité (temps de traitement)

Cette méthode est utilisée pour les résines polyuréthanes (PUR) et époxydes (EP).
Pour les résines UP (polyesters non saturés), le temps de gélification doit étre utilisé.

Sauf sp

Tous le
de la ré

mélang

écification contraire, I'essai doit étre effectué comme suit:

s composants et matériels doivent étre a température ambiante. Les""com
bine  sont mélangés conformément aux instructions du fabricant,. La pr

du dernier composant. Aprés 10 min, la premiére mesure de viscasité est prise

de mélainge ne doit pas durer plus de 3 min. Le chronomeétre est démarré aprés

valeur i
spécifié
temps d

itiale. Le mesurage est répété jusqu'a ce que la viscosité atteigne~la valeur m
b. L'intervalle de temps entre la valeur initiale et la valeur maximale est consigné
fe traitement.

5.7 Dlurée limite de stockage

La duré

e limite de stockage doit étre déterminée en mésurant les variations d'une p

caractéfistique spécifigue aprés un temps et unéd température de stockage

L'expéri
constitu
la visco
au 5.23
le fourn
préparé

ence a montré que la viscosité selon le 5,3.et le temps de gélification selon

5ité et/ou le temps de gélification doivent-étre déterminés conformément au 5

respectivement, pour une température et un point limite, fixés par acco
sseur et I'acheteur. Deux mesurages;doivent étre effectués sur un matériau fraig
et sur un matériau stocké pendani‘a durée et a la température fixées par acco

le fournisseur et lI'acheteur. Les deuX) mesures de durée limite de stockage doiv

consign
la visco

bes avec la référence aux. hormes utilisées. Les mesures doivent com
5ité et/ou le temps de gélification avant et aprés stockage, le temps et la temj

de stocKage, ainsi que la tempeérature d'essai.

5.8 Couleur

La méth

pde spécifiéerdans I'lSO 6271 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre eff

et les dgux mesures.de couleur doivent étre consignées avec la référence aux normes u

59 T

La mét

mpérature de ramollissement

posants
bcédure
ajout et
comme
aximale
comme

ropriété
donnés.
le 5.23

pient des caractéristiques appropriées. Pour déterminer la durée limite de stiockage,

.3 et/ou
d entre
hement
rd entre
bnt étre
prendre
pérature

fectués,
tilisées.

doivent

étre effectués, et les deux mesures de température de ramollissement doivent étre consignées

avec la

510 T

référence aux normes utilisées.

eneur en cendres

La méthode spécifiée dans I'lSO 3451-1, méthode A, doit étre utilisée. Deux mesurages
doivent étre effectués, et les deux mesures de teneur en cendres doivent étre consignées.

5411 T

eneur en charge

A fixer par accord entre le fournisseur et I'acheteur.
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5.12 Teneur en chlore

5.12.1 Teneur totale en chlore des résines de polyesters non saturés et des résines
époxydes

La méthode spécifiée dans I'|SO 4615 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures de teneur totale en chlore doivent étre consignées.

5.12.2 Teneur en chlore inorganique des résines époxydes et des esters glycidiques

La méthode spécifiée dans I'|SO 4573 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures de teneur en chlore inorganique doivent étre consignées.

5.12.3 | Teneur en chlore facilement saponifiable des résines époxydes et des mLtiéres
apparentées

La méthjode spécifiée dans I'lSO 4583 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les d¢ux mesures de teneur en chlore saponifiable doivent étre consignée€s.

5.13 T[ndance a la cristallisation

Cette mgthode s'applique aux résines époxydes uniquement.

La méthjode spécifiee dans I'lSO 4895 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les d¢ux mesures doivent étre consignées.

5.14 Ejquivalent époxyde des résines époxydes

La méthjode spécifiee dans I'lSO 3001 doit étre.utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures d'équivalent époxyde daivent étre consignées.

5.15 Teneur en isocyanate

Cette mgthode s'applique aux durcgisseurs en polyuréthane uniquement.

La méthode spécifiée dans ‘I'ISO 14896 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre
effectudls, et les deux mesures doivent étre consignées.

5.16 Teneur en eatr(méthode de Karl Fischer)

La méthode spécifiée dans I'lEC 60814 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre
effectudls, et lessdeux mesures de teneur en eau doivent étre consignées.

5.17

ndice d'hydroxyle

5.17.1 Résines de polyesters

La méthode spécifiée dans I'|SO 2554 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures d'indice d'hydroxyle doivent étre consignées.

5.17.2 Résines autres que le polyester

A fixer par accord entre le fournisseur et I'acheteur.

5.18 Indice d'acide des résines de polyesters

La méthode spécifiée dans I'|SO 2114 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures d'indice d'acide doivent étre consignées.


https://iecnorm.com/api/?name=5b59008049e9206ee7950cdcaa52098f

- 50 - IEC 60455-2:2023 © |EC 2023

5.19 Nombre de doubles liaisons des résines de polyesters non saturés et des résines
acryliques

A fixer par accord entre le fournisseur et I'acheteur.

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

La méthode spécifiée dans I'ISO 2114 doit étre utilisée pour la teneur en acide. La méthode
spécifiée dans I'lSO 7327 doit étre utilisée pour la teneur en anhydride. Deux mesurages
doivent étre effectués, et les deux mesures de teneur en acide et/ou en anhydride doivent étre
consignées.

5.21 T nmecur il dlll;llU

Sauf acgord contraire entre le fournisseur et I'acheteur, la méthode spécifiée dans F'1$0 9702
doit étrg utilisée.

5.22 Dlurée de vie en pot
5.22.1 | Généralités

Le temps exigé par une méthode particuliére pour obtenir une viscosité de 50 Pas est mesuré.
La viscqgsité peut étre déterminée au moyen d'un viscosimé&tre quelconque.

5.22.2 | Composés résineux pour accessoires de.cables
5.22.2.1 Appareillage et matériels
Matériels a utiliser:

e bécher conformément a I'|SO 7056 enpolyéthyléne, en polypropyléne ou en verfe, avec
les dimensions suivantes: diamétrelde 70 mm a 100 mm et hauteur de 70 mm a 130 mm;

e encginte climatique;

e chronomeétre;

e viscpsimeétre.
5.22.2.2 Préparation_de I'échantillon

Le béchler doit étre“marqué pour un volume de (300 = 25) ml.

Le bécher €t,sun paquet normalisé du fabricant doivent étre stockés dans une ¢nceinte

0
B

climatighependant 24 h a la température spécifiée avec une tolérance de

5.22.2.3 Procédure

Les composants doivent étre retirés de I'enceinte climatique et le mélange doit démarrer
immédiatement aprés, conformément aux instructions du fournisseur. L'enregistrement
du temps démarre au début du mélange des composants.

Retirer le bécher de I'enceinte climatique, puis verser le composé mélangé dans le bécher
jusqu'au repere précédemment marqué.
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5.22.2.4 Rapport d'essai
Le rapport d'essai doit comprendre les informations suivantes:

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

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

Le viscosimeétre avec le systeme utilisé doit étre étalonné a 50 Pas.

5.23 Temps de gélification

5.23.1 | Composés a base de polyesters non saturés

Le temps de gélification est la période aprés laquelle le composé réactif| atteipt I'état
de gélification. La méthode spécifiée dans I'lSO 2535 doit étre utilisée a la températurg d'essai
fixée pdr accord entre le fournisseur et I'acheteur. Deux mesurages doiventétre effegtués, et
les deuX mesures de temps de gélification doivent étre consignées avec.adempérature(d'essai.

5.23.2 | Composés a base de résines phénoliques

La méthjode spécifiée dans I'lSO 9396 doit étre utilisée. Deux mésurages doivent étre effectués,
et les d¢ux mesures de temps de gélification doivent étre consignées.

5.23.3 | Autres composés

S'il y a [lieu, les méthodes spécifiées dans I'1SO, 2535, I'ISO 9396 ou I'lSO 8987 doivent étre
utilisées.

5.24 Montée exothermique de température
5.24.1 | Composés a base de polyesters non saturés

La méthode spécifiée dans I'|SO584 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures de montée-exothermique en température doivent étre consignées

5.24.2 | Composés résineux pour accessoires de cables
5.24.2.1 Appareillage et matériels
Matériels a utiliser:

e bécherconformément a I''SO 7056 en polyéthyléne, en polypropyléne ou en verfe, avec
les dimensions suivantes: diamétre de 70 mm a 100 mm et hauteur de 70 mm a 130 mm;

e thermocouple composé de fils torsadés;
e enregistreur de température;

e chronomeétre.
5.24.2.2 Préparation de I’échantillon: Essai a 23 °C

Le bécher doit étre marqué pour un volume de (300 + 25) ml. Le bécher et une quantité
suffisante de composés résineux (préparer 400 ml a 700 ml de composé) doivent étre stockés
pendant 24 h a (23 = 2) °C.

Les composants doivent étre mélangés conformément aux instructions du fabricant.
L'enregistrement du temps démarre au début du mélange des composants.
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Les composants mélangés doivent étre versés dans le bécher jusqu'au repére précédemment
marqué. 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 I'aide d'un dispositif
approprié (appareillage toroidal, par exemple).

5.24.2.3 Procédure
La montée en température doit étre vérifiée, et I'échauffement maximal et le temps jusqu'a

la valeur de créte doivent étre enregistrés. L'essai est arrété lorsque la température la plus
élevée est atteinte et que la température commence a chuter de maniere significative.

NOTE Pour faciliter les essais, la température peut étre enregistrée sous forme de courbe.

5.24.2.4 Rapport d'essai

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

5.25 Retrait total en volume des résines de polyesters non saturés\et des résings
époxydes

La méthjode spécifiée dans I'lSO 3521 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre effectués,
et les deux mesures de retrait total en volume doivent étfe ‘consignées. Le rapgort doit
comprendre la température d'essai, la masse volumique du cemposé a la températurg d'essai
et la masse volumique de I'éprouvette prélevée dans le composé durci.

5.26 Durcissement en présence d'eau
5.26.1 | Généralités

Cet esspi s'applique uniquement aux composés pour accessoires de cables. Il a polur objet
de mesdrer I'évolution de la structure physique lorsque le composé résineux en polyyréthane
durcit eh présence d'eau. Les vides _créés par la production de gaz dans la résine peuvent
conduire¢ a un claquage électrique.

La masse volumique de la résine-durcie indiquée dans la fiche technique doit &tre > 1,05 g/cm3.

5.26.2 | Appareillage et matériels
Matériels a utiliser:

o flacgn souple fransparent/translucide en polyéthyléne (PE) d'une contenance de 230 ml;

e entonnoir conforme aux exigences du 5.26.3.

NOTE Slassurerguele-matérielestoropre{absence-dialgues)
© <t PropToX g 7"

5.26.3 Dispositif verseur

Utiliser un entonnoir capable de remplir la bouteille dans les 30 s a 60 s a température ambiante

5.26.4 Procédure

Le flacon souple doit étre marqué avec 2 repéres a 100 ml et 200 ml respectivement, puis étre
rempli d'eau déminéralisée a (23 + 2) °C jusqu'au repére 100 ml.

Le flacon souple et le composé résineux conservé dans son emballage d'origine doivent
atteindre la température ambiante. L'emballage du composé doit étre ouvert, le chronométre
démarré et les composants mélangés conformément aux 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 repere 200 ml. Le composé doit étre
versé avec soin au centre du flacon en évitant de toucher la paroi intérieure de celui-ci.
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Le composé doit durcir pendant la durée de vie en pot spécifiée par le fabricant. Au moins
une heure aprés le terme de la durée de vie en pot, I'eau doit étre versée en dehors du flacon
souple. Aprés durcissement de la résine a température ambiante pendant 24 h, I'éprouvette
doit étre découpée verticalement au centre du flacon et la surface découpée est ensuite
nettoyée a I'air comprimé. Examiner la structure physique pour détecter la présence éventuelle
de cloques ou fissures dans le composé a l'aide de la grille d'examen.

Grille d'examen

Evaluer la concentration et les dimensions des bulles produites & I'aide de la grille d'examen.
La grille mesure 45 x 24 mm (largeur x hauteur) et est constituée de 15 cellules de dimensions
9 x 8 mm, comme cela est représenté a la Figure 1.

5.26.5 | Rapport d'essai
Les parameétres suivants doivent étre mesurés et consignés:

e strugture physique/présence de cloques ou fissures ou bulles et/ou diingclusions;

e vue fde la surface découpée du composé avec échelle.
Dimensions en npillimétres

45

0,5

24

IEC

Figure 1 — Grille d'examen

Placer la grille au centfe,de la surface découpée. Pour réussir I'examen, aucune bulle[> 3 mm
ne doif étre observée et au moins 5 cellules doivent étre exemptes de | bulles.
Comptef uniquemént les bulles d'un diamétre = 1 mm.
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Figure 2 — Position de la grille d'examen s&[\'éprouvette

La Figure 2 représente la position de la grille d'examenQ@g'éprouvette.

)

L'enthalpie de réaction de la résine non dur est déterminée par analyse calorimétrique
différentielle (DSC, Differential Scanning (@o imetry). Une quantité de 10 mg a ét¢é jugée

adéquate. A\Q

5.27 DEtermination du degré de durcissement g\o\\
I

Sauf spécification contraire, environ 1198 de résine sont durcis dans les conditions (température
et tempgs) fixées par accord ent e fournisseur et l'acheteur. L'enthalpie résiduglle est
déterminée a l'aide d'un échan(’fB}n d'environ 10 mg.

Le degre de durcisseme@ calculé comme suit:

O

Q- Doc = 100 — Hy x 100 / H,

ou O

Doc e%'g.lie durcissement (%)
H, } ssine-durcie{Jig)

Hy

enthalpie de la résine non durcie (J/g)

5.28 Durcissement en couche épaisse et émissions pendant le durcissement
5.28.1 Généralités

Cet essai a pour objet d'examiner les matériaux d'imprégnation durcis. Le durcissement
en couche épaisse est exprimé par I'état du cété supérieur, du codté inférieur et de l'intérieur
de I'éprouvette aprés durcissement. La détermination des émissions pendant le processus
de durcissement fait également partie de cette méthode.
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5.28.2

Matériels

Les matériels suivants doivent étre utilisés:

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

e moule carré en métal ou réalisé dans un autre matériau solide adapté, (25 + 1) mm

d'ép

aisseur et (45 £ 1) mm de coté;

e four a ventilation forcée avec un débit minimal de 8 renouvellements d'air par heure. Le four
doit étre du méme type et du méme modéle que celui utilisé pour le séchage et/ou
le durcissement des éprouvettes;

e bala

5.28.3

<l 4
1

L) FSE US| fallaY
TG U UTIc TAAULITUUT UGT U,V

8.

Eprouvette

Un morgeau de feuille d'aluminium doit étre nettoyé de maniére adéquate et doit &tre pli

du moul

a (110 4 5) °C pendant (10 £ 1) min, puis étre refroidi et stocké dans un 'dessiccateur.

La mas
compris

L'éprou
le fourn
un dess

5.28.4
5.28.4.1
Le Tabl

e entre 9,90 g et 10,10 g doit étre pesé a 0,01 g dans lemoule (m2).

ette doit étre durcie pendant la durée et a la température fixées par acco
sseur et l'acheteur. L'éprouvette doit étre reffoidie a température ambian

Tableau 1 — Etat du coté supérieur

Etat Symbole
Lisse S1
Ridé S2

Tableau 2 — Etat du coté inférieur

Etat Symbole

B autour

e afin d'obtenir un moule carré d'environ 45 mm de c6té. Le moule carnré doit étle séché

5e du moule carré doit étre de 0,01 g (m/). Un échantjllon de résine d'ung masse

'd entre
fe dans

ccateur et la masse doit étre de 0,01 g (m3). La‘feuille d'aluminium est ensuite retirée.
Procédure

Description de I'éprouvette
bau 1, le Tableau 2, Tableau 3 et-le Tableau 4 décrivent I'éprouvette.

Non collant U1

Collant u2
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Tableau 3 — Etat de l'intérieur

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

Tableau 4 — Vides

Observations de X
I'éprouvette

Aucun vide 1

Pas plus de cinqg vides 2

Plus de cinqg vides 3

Pour I'état de l'intérieur, un énoncé doit étre ajouté afin dlindiquer si l'intérieur est unifporme ou
non.

NOTE ll|peut étre nécessaire de découper I'éprouvette, de la\plier avec les doigts ou d'utiliser un coufeau pour
décrire leg propriétés mécaniques.

5.28.4.4 Emissions

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

E = 1000= ((m2 — (m3 —ml)) x 100 / m2
ou:
E émissions

ml  masse du moule'carré vide

m2  masse de la-tésine non durcie (sans la masse du moule carré)

m3  mpsse du'\moule carré avec la résine durcie

6 Méthodes d'essai pour les composés réactifs durcis

6.1 Généralités

Etant donné que les composés durcis sont autoporteurs, ils permettent de préparer
des éprouvettes rigides et souples.

6.2 Eprouvettes
6.2.1 Généralités

Lorsque le terme "éprouvette" est utilisé, il désigne les parties solides du matériau durci, mis
en forme selon la méthode d'essai correspondante. En 6.2.2, 6.2.3 et 6.2.4, ces "éprouvettes
d'essai" sont désignées "éprouvettes”.
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6.2.2 Préparation du composé réactif

Le composé réactif doit étre un mélange homogéne de certaines quantités de composants,
conformément aux spécifications du fournisseur. De méme, le séchage, le dégazage,
le chauffage et les autres procédés de traitement des composants et du composé doivent étre
effectués conformément aux instructions du fournisseur. Lorsque les composés contiennent
des charges, il est nécessaire de prendre en compte la possibilité de sédimentation.

6.2.3 Préparation des éprouvettes

Les éprouvettes doivent étre préparées conformément aux conditions spécifiées dans
la méthode d'essai particuliére de la feuille de spécifications correspondante de I'lEC 60455-3
ou conf S iti ixé i 'acheteur.
La préparation comprend le processus de coulée (température et vide), les_@ognditions
de durcissement (température, durée ou programme "température-temps"), le démaoulage, ainsi
que le recuit et le refroidissement. Les composés réactifs, qui conformément dux-instructions
du fournisseur durcissent a température ambiante, atteignent généralement I'é{at final
a température ambiante, uniqguement apreés plusieurs jours ou semaines. Podr obtenir yn degré
de durcjssement spécifique dans ces cas, les composés doivent étredurcis pendant 24 h
a température ambiante et immédiatement aprés pendant 24 h a 80 °C€,.0u selon les conditions
fixées ppar accord entre le fournisseur et I'acheteur. Les éprouvettes doivent étre coulées dans
la formé¢ adaptée, conformément aux dimensions spécifiées dans la méthode d'essai, ou
doivent |étre préparées a partir des piéces coulées. Elles ne.doivent comporter augqun vide
ni bulleg, entailles et éraflures. Pendant I'usinage, un chauffage excessif des surfaces [usinées
doit étrg évité par refroidissement, par exemple avec de Jeau.

NOTE Llextraction des composés durcis du moule est facilitée par I'emploi d'agents de démoulage et e moules
chromés ¢u réalisés dans d'autres matériaux adéquats.

6.2.4 Type et nombre d'éprouvettes

Le type et le nombre d'éprouvettes exigées@our une méthode d'essai particuliére sont gpécifiés
dans la[méthode d'essai, dans la feuille de spécifications correspondante de I'lEC 60455-3 ou
doivent ffaire I'objet d'un accord entrexe/fournisseur et I'acheteur.

6.3 Masse volumique

Une mdthode spécifiée dans I''SO 1183-1 doit étre utilisée. Deux mesurages doivent étre
effectudls. Le type de préparation, les dimensions de I'éprouvette, la méthode utilisée, ainsi que
les deux mesures de masse volumique doivent étre consignés.

6.4 Propriétésmécaniques

6.4.1 Propriétés en traction

6.4.1.1 L ~Matériau rigide

La méthode spécifiee dans I'lSO 527 doit étre utilisée, en appliquant la vitesse d'essai
qui conduit a la rupture de I'éprouvette dans les (60 + 15) s. Le type d'éprouvette doit étre choisi
dans I'ISO 527. Cinq éprouvettes doivent étre soumises a l'essai. Le mode de préparation,
les dimensions et le type de I'éprouvette, la vitesse d'essai, ainsi que les cinqg mesures
de propriétés en traction doivent étre consignés. Lorsque cela s'applique, le rapport
doit comprendre la contrainte en traction a la limite élastique, a la charge maximale et
a la rupture, le pourcentage d'allongement a la limite élastique et a la rupture, ainsi que
le module d'élasticité.

6.4.1.2 Matériau souple

La méthode spécifiée dans I'lSO 37 doit étre utilisée avec une éprouvette en forme d'haltére.
Cing éprouvettes doivent étre soumises a I'essai. Le type de préparation, le type d'éprouvette
en forme d'haltére, ainsi que les cinq mesures de propriétés en traction doivent étre consignés.
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Le rapport doit comprendre la résistance a la traction, le pourcentage d'allongement
a la rupture, ainsi que le module d'élasticité.

6.4.2 Propriétés en compression

La méthode spécifiée dans I'|SO 604 doit étre utilisée. Cing éprouvettes doivent étre soumises
a l'essai. Le type de préparation, les dimensions de I'éprouvette, la vitesse de déformation,
ainsi que les cinqg mesures de propriétés en compression doivent étre consignés. Lorsque cela
s'applique, le rapport doit comprendre la contrainte en compression a la charge maximale,
la contrainte de compression a la limite élastique et le pourcentage de compression a la rupture.

6.4.3 Propriétés en flexion

La méthode spécifiee dans [I'ISO 178 doit étre utilisée en appliquant urRe)|vitesse
de déplacement relative du poingon de chargement et des supports afin que 'épfouvette
se romple ou atteigne la charge maximale dans les (60 £ 15) s. Cing éprouvettes’ doivient étre
soumisgs a l'essai. Le type de préparation, les dimensions de I'éprouvette, lalvitesse(relative
de déplacement, ainsi que les cinqg mesures de propriétés de flexion doivent étre copsignés.
Lorsqug cela s'applique, le rapport doit comprendre la contrainte de-flexion a la rupture ou
a la chafge maximale, la fleche correspondante, ainsi que le module @d'élasticité.

6.4.4 Résistance au choc
6.4.4.1 Eprouvettes non entaillées

La méthode spécifiée dans I'lSO 179-1 ou I'lSO 17942 doit étre utilisée. Dix éprouvettes
doivent gtre soumises a l'essai. Le type de préparation, les dimensions et [le type
de I'éprouvette, ainsi que les 10 valeurs de résistance au choc doivent étre consignés.

6.4.4.2 Eprouvettes entaillées

La méthode spécifiée dans I''SO 179-1 -au I'SO 179-2 doit étre utilisée avec une épfouvette
entaillég. Dix éprouvettes doiventx@tre soumises a I'essai. Le type de préparation,
les dimgnsions et le type de I'éprauvette, ainsi que les 10 valeurs de résistance au choc
doivent @tre consignés.

6.4.5 Dureté
6.4.5.1 Matériau rigide

La méthjode spécifiée dans I'lSO 2039-1 (méthode de pénétration a la bille) ou I''SO 868 (dureté
Shore O) doit . étre utilisée. Cinqg mesurages doivent étre effectués sur une ou pllusieurs
éprouvdttes,-‘Le type de préparation, les dimensions de ['éprouvette, la charge| d'essai
appliqueeysainsi que les cing mesures de dureté doivent étre consignés.

6.4.5.2 Matériau souple

La méthode spécifiée dans I''SO 868 (préférentiellement dureté Shore A) doit étre utilisée.
Cing mesurages doivent étre effectués sur une ou plusieurs éprouvettes. Le type
de préparation, les dimensions de I'éprouvette, le type de durométre (A ou D) utilisé, ainsi que
les cing mesures de dureté de pénétration doivent étre consignés.

6.5 Propriétés thermiques
6.5.1 Pouvoir agglomérant a température élevée

L'essai a la bobine torsadée (méthode A) ou I'essai a la bobine hélicoidale (méthode B) spécifié
dans I'lEC 61033 doit étre utilisé. La température d'essai doit étre conforme a la feuille
de spécifications correspondante de I'lEC 60455-3 ou doit faire I'objet d'un accord entre
le fournisseur et I'acheteur. Cing éprouvettes doivent étre soumises a l'essai. La méthode,
le type de fil émaillé utilisé comme substrat et les cinqg mesures doivent étre consignés.
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