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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

_ MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES -
METHODES D'ESSAI POUR LA DETERMINATION
DE LA TEMPERATURE DE TRANSITION VITREUSE

AVANT-PROPOS

Internationale (CEIl) est une organisation moryiia-le\;je normalisation

composée_de l'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationayx de CEl) La CEIl a
pour objet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions normalisqtiop dans les
domaings de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEl — entre autres attivités (- es Normes
internafionales, des Spécifications techniques, des Rapports techniques, de sibles au
public (PAS) et des Guides (ci-aprées dénommés "Publication(s) de la CEI"). Leyr e hfige a des
comitéq d'études, aux travaux desquels tout Comité national intéressé pg iCiper. Les
organisptions internationales, gouvernementales et non gouvernementalgs, participent
égalempnt aux travaux. La CEIl collabore étroitement avec I'Organisatjqn | ation (1SO),
selon des conditions fixées par accord entre les deux organisations

2) Les dégisions ou accords officiels de la CEIl concernant les que $ la mesure
du possible, un accord international sur les sujets étudiés, de la CEl
intéresgés sont représentés dans chaque comité d’études.

3) Les Puplications de la CEIl se présentent sous la for nt agréées
comme|telles par les Comités nationaux de fa\CEIl. Tong que la CEI
s'assure de I'exactitude du contenu techn =sponsab|e
de I'éveg Bl.

4) Dans lg gns toute la
mesure| ublications
nationa ublications
nationa

5) La CEIl n’a prévu aucune je pas sa
respongabilité pour les

6) Tous lep utilisateurs doivent’s idation.

7) Aucunel respon§ iliaires ou
mandatpires, y camprj bs Comités
nationapx de la CEI tout autre
domma ris les frais
de justi CEl ou de
toute a

8) L'attent ublications
référengs

9) L’atten uvent faire
I’objet enue pour
respons nce.

La Norme_internationale CE|l 61006 a été établie par le sous-comité 15E: Méthode$ d’essai,

du comité d'études 15 de la CEl: Matériaux isolants.

Cette seconde édition annule et remplace la premiére édition publiée en 1991 et constitue

une révis

Les chan

ion éditoriale.

gements par rapport a la premiére édition sont les suivants:

- la norme a été complétement révisée d’'un point de vue éditorial et adaptée a I'état de la

techn

- unefi

ique;

gure démontrant I'analyse mécanique dynamique a été introduite.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

ELECTRICAL INSULATING MATERIALS -
METHODS OF TEST FOR THE DETERMINATION
OF THE GLASS TRANSITION TEMPERATURE

FOREWORD

1) The International Electrotechmcal Comm|SS|on (IEC) |s a worIdW|de orgamzatlon for stgnda |zat|on comprising

all natioma - S 0 promote
internafional co- operatlon on all questlons concernlng standardlzatlon in the electri¢gaNand ic fields. To
this end and in addition to other act|V|t|es 3 cifications,

Technigal & 8 P\as “IEC
Publica ion(s) ). Thelr preparatlon is entrusted to techmcal committees; any IE Nabione i interested
in the and non-
govern tes closely
with the brmined by
agreemfent between the two organizations.

2) The formal decisions or agreements of IEC on technical matter, international
consengus of opinion on the relevant subjects since each technlcal Wi 8 ipn from all
interestied IEC National Committees.

3) IEC Puplications have the form of recommendations for intermationa C National
Commiftees in that sense. While all reasgrable efforts e 5 b i ent of IEC
Publications is accurate, IEC cannot be 3 R i or for any
misintefpretation by any end user.

4) In ordef to promote international uniformity iona mi ublications
transpa i divergence
betweep any IEC Publication ndicated in
the latter.

5) IEC provides no marki gp i le for any
equipmpnt declared to ica

6) All usens should epsurelthat 5 S i i ication.
7) No liabllity shal ¢ i i employees, servants or agents including individual gxperts and

membefs of its techhigahcom ational Committees for any personal injury, property|damage or
other d 4 ther direct or indirect, or for costs (including legal fees) and

expense se of, or reliance upon, this IEC Publication or any| other IEC
Publicati

8) Attentig e references cited in this publication. Use of the referenced publications is
indispe ion of this publication

9) Atten@ i 8 Q-the passibility that some of the elements of this IEC Publication may be thq subject of

Internatignal \Standard IEC 61006 has been prepared by subcommittee 15E: Methods of test,
of IEC teghhical co ittee 15: Insulating materials.

This second edition cancels and replaces the first edition, published in 1991, and constitutes
an editorial revision.

Changes from the first edition are as follows:

- the standard has been completely revised from an editorial point of view and adapted to
the state of the art;

- afigure to demonstrate the dynamic mechanical analysis has been introduced.


https://iecnorm.com/api/?name=1e0530a8ba65edc675c6a642227071e5

-8 - 61006 O CEI:2004

Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
15E/222/FDIS 15E/226/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cette norme.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/CEI, Partie 2.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifigsavant 2010. A
cette date, la publication sera

* reconduite;
* supprimée;
* remplacée par une édition révisée, ou

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

FDIS Report on voting
15E/222/FDIS 15E/226/RVD

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

This publication has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until
2010. At this date, the publication will be O\

. reconlfirmed;

+ withdfawn;
* replag¢ed by a revised edition, or
+ amenjded.
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_ MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES -
METHODES D'ESSAI POUR LA DETERMINATION
DE LA TEMPERATURE DE TRANSITION VITREUSE

1 Domaine d'application

La présente Norme internationale spécifie les procédures des méthodes d'essai pour la
détermination de la température de transition vitreuse des matériaux isolants électriques
solides. Elles s'appliquent aux matériaux amorphes ou aux matériaux parfielldment cristallins

comportgnt des zones amorphes stables et ne subissant pas de dgcomposition ni de
sublimatipn dans la zone de transition vitreuse.

2 Termes et définitions

Pour les

2.1

transitio

changem matériau
partiellen 3| partir d')
un état d

NOTE La efroite et est
semblable ordre. Non
seulement ,|mais aussi
d'autres pr dnomeéne se
rapporte a plus d'une
transition ouvements
segmentain tments des
propriétés amorphes
peuvent prg posants du
mélange.

2.2

tempéraf

TQ

point sit vitreuse

NOTE 1 omaine de
températur hécaniques
ou thermiques’ spécifiques; ou dans une autre propriété physique. De plus, la température relevée jpeut varier
considérablement suivant la propriété choisie pour I'observation et suivant les détails de la| technique
expérimentale convient que la

p p q pourq
température 7, relevée ne soit considérée que comme une valeur apprOX|mat|ve valable uniquement pour la
technique donnée et les conditions particuliéres d'essai.

NOTE 2 Dans le cadre de la méthode d'essai C (voir Article 7), la température correspondant au pic de la courbe
du facteur de dissipation mécanique accompagnant la transition vitreuse est considérée comme la température de
transition vitreuse.

2.3

analyse enthalpique différentielle a balayage

DSC

technique par laquelle on mesure, en fonction de la température, la différence entre les
apports d'énergie des flux de chaleur a un matériau essayé et a un matériau de référence,
alors que le matériau essayé et le matériau de référence sont soumis a un programme de
température déterminé

NOTE L’enregistrement est constitué par la courbe d'analyse enthalpique différentielle ou courbe DSC.
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ELECTRICAL INSULATING MATERIALS -
METHODS OF TEST FOR THE DETERMINATION
OF THE GLASS TRANSITION TEMPERATURE

1 Scope

This International Standard specifies procedures for test methods for the determination of the
glass transition temperature of solid electrical insulating materials. They are applicable to
amorphoyus materials or to partially crystalline materials containing amorghoussregions which
are stable and do not undergo decomposition or sublimation in the glasg“tansition\region.

2 Terms and definitions

For the plurposes of this document, the following terms and

21
glass trgnsition

physical change in an amorphous material or i
material from (or to) a viscous or rubberk conditi

rystalline

NOTE The imilar to the
solidificatig brittleness
undergo rgpi and heat
capacity alg ransition or
rubbery trgnsition. Where moret \ ansi i ial, ciated with
changes in 3 S 2 properties
is usually ¢ one glass
transition, ¢ach associated (W
2.2 S
glass transition te
T,

9 .
midpoint
NOTE 1 Th 4 e range in
which a signifi bl property.
Moreover rvation and
on details hnique (e.g., heating rate, frequency of test). Therefore, the observed Tg should
be conside te value, valid only for that particular technique and test conditions.

NOTE 2 Hor the jpurpose)of test method C (see Clause 7), the temperature of the peak of the mechanical
dissipation|factor curveNagcompanying the glass transition is taken to be the glass transition temperaturg.

23

differential scanning calorimetry

DSC

technique in which the difference in heat flow energy inputs into a tested material and a
reference material is measured as a function of temperature while the tested material and the
reference material are subjected to a controlled temperature programme

NOTE The record is the differential scanning calorimetric or DSC curve.
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24

analyse thermique différentielle

DTA

technique par laquelle on mesure, en fonction de la température, la différence de température
entre un matériau essayé et un matériau de référence alors que le milieu environnant
commun au matériau essayé et au matériau de référence est soumis a un programme de
température déterminé

NOTE 1 L’enregistrement est constitué par la courbe d'analyse thermique différentielle ou courbe DTA.

NOTE 2 On distingue quatre points caractéristiques de transition associés a la transition vitreuse (voir Figure 1).

- Température initiale extrapolée (7¢) en °C — Point d'intersection de la tangente au point de plus grande
pente de la courbe de transition avec la droite tirée en prolongement de la ligne de base avant la transition.

- Température—finate—extrapetée{Frenr2E—FPoint-dintersectiondetatangente—atpotht-de—piys—grande pente

de la cpurbe de transition avec la droite tirée en prolongement de la ligne de base/agres la trahgition.

- Tempépature centrale (7,,) en °C — Point sur la courbe thermique correspondant it différence
de la gliantité de chaleur fournie entre les températures extrapolées initiale et fin

- Tempépature d'inflexion (7;) en °C — Point de la courbe thermique corre a premiére
dérivée| (par rapport a la température) de la courbe thermique de réfé . d au point
d'inflex|on de la courbe d'analyse fondamentale.

On identifi¢ aussi parfois deux points additionnels de transition qui son
- Tempéfature de premiére déviation (To) en °C — Point ou I' ie Apport a la
droite t[rée en prolongement de la ligne de base avant la tr i

- Tempéfature de retour a la ligne de base (7,) en °C — bar rapport
a la ligne de base apres la transition.

Dans l'optique de cette norme, on adopte T ¢ T4, ce qui
correspond généralement le mieux a la temyé iti la méthode
dilatométrique ou par une autre méthode.

NOTE 3 Ues températures autres que celles besoins de

spécificatigns selon des accord

2.5
thermodjlatométrie

technique par laguell
rature squs un
selon un |programme d

2.6

analyse
TMA
techniq a tempé-
rature s e non oscillante, alors que I'éprouvette est soumise a une température
selon un

r:lma tempé-
pérature

27
analyse mécanique dynamique

DMA

technique selon laquelle le module élastique de conservation et/ou le module de perte d'une
substance soumise a un déplacement ou une charge vibratoire est (sont) mesuré(s) en
fonction de la température, de la fréquence ou du temps, ou de toute combinaison de ces
facteurs

2.8

module de conservation complexe

valeur complexe égale au rapport entre les contraintes mécaniques et la déformation
mécanique en régime sinusoidal
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24

differential thermal analysis

DTA

technique in which the temperature difference between a tested material and a reference
material is measured as a function of temperature while the common environment of the tested
material and the reference material is subjected to a controlled temperature programme

NOTE 1 The record is the differential thermal analysis or DTA curve.
NOTE 2 There are four characteristic transition points associated with a glass transition (see Figure 1).

- Extrapolated onset temperature (7f) in °C — The point of intersection of the tangent drawn at the point of
greatest slope on the transition curve with the extrapolated baseline prior to the transition.

- Extrapolated endset temperature (7,) in °C — The point of intersection of the tangeWn at the point of

greate :Inpp aon the transition curve with the nytralnnlnfnd haseline fnllnwing the transition

- Midpoint temperature (7,,,) in °C — The point on the thermal curve corresponding to/half th difference
betweepn the extrapolated onset and extrapolated endset.

- Inflectign temperature (7;) in °C — The point on the thermal curve correspoqding ?he first
derivative (with respect to temperature) of the parent thermal curve. Thig" painf\corke inflection
point off the parent thermal curve.

Two additignal transition points are sometimes identified and are defineg/

- Temperature of first deviation (7;,) in °C — The point of first dete d baseline
prior to[the transition.

- Temperature of return-to-baseline (7;) in °C — The point of Igst déviation ine beyond
transitign.

For the purpose of this standard 7, will be taken as the glass (ransition hg)e ¢ prresponds

more closely to the transition determined by the\dilatometric and\other\methodg.

NOTE 3 Qther temperatures than those previgGsly defin 30 beysed for specification purposes as pstablished

by individual contract.

2.5

thermodjlatometry

technique in which a din f imen under negligible load is measyred as a

nce is subjected to a controlled temperature

function [of tempera
programme @

2.6
thermonm
TMA
technique in\whic neasured

2.7
dynamic|
DMA
technique in which either the storage elastic or loss modulus, or both, of a substance under
oscillatory load or deformation is measured as a function of temperature, frequency or time, or
combination thereof

2.8

complex storage modulus

complex quantity equal to the ratio of mechanical stress to mechanical strain under sinusoidal
conditions
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2.9

module élastique (de conservation)

partie mathématiquement réelle du module de conservation. Mesurage quantitatif des pro-
priétés élastiques définies comme le rapport entre la contrainte en phase avec la déformation
et lamplitude de cette déformation

2.10

module de perte

partie mathématiquement imaginaire du module de conservation. Mesurage quantitatif de la
dissipation d’énergie définie comme le rapport entre la contrainte déphasé de 90° par rapport
a la déformation oscillatoire et 'amplitude de cette déformation

2.1
facteur de dissipation mécanique
rapport entre le module de perte et le module élastique de conservat

NOTE Si,| par exemple, un matériau est soumis a une déformation ling
d'amplitudg constante, la contrainte mécanique o du matériau est alors déterqinée pa

ou

E edt le module de conservation complexe;

E’ edt le module de conservation (dans ce cas, le m
E” edt le module de perte;

i edt la racine carrée du nombre moins

Le facteur gle dissipation mécanique est égal a

3 Intérét d’'une méthode

La tempgrature de trg i i s fortement du passé thermique de la
structure|du matériau sotmi i

Pour les maté
transition vitreusepe

istallins, la détermination de la tempénature de
intes informations sur leur passé thermique, leurs

condition| abilité, I'avancement des réactions chimiques et leur
comporte

La temperafd i freuse peut étre utilisée, par exemple, comme indi¢ation du
degré deyp srisation\des wiatériaux thermodurcissables. Normalement la température de
transitiod atériaux thermodurcissables s'éléve avec une augmentation du
durcisse a de ihation est utile pour I'assurance qualité, pour la conformjté a des

spécifications ek pourNa recherche.

4 Méthodes d'essai

La présente norme décrit trois méthodes pour déterminer la température de transition
vitreuse. Elles sont basées sur l'utilisation d'appareils disponibles dans le commerce et
capables d'opérer dans une plage de températures caractéristique de —100 °C a +500 °C.

Selon la composition spécifique du matériau, sa structure ou son état physique, etc., il se
peut qu'une méthode soit plus adaptée que les autres pour délimiter la transition vitreuse.

Il convient donc que le choix de la méthode se fasse en fonction de critéres pratiques.

NOTE La transition vitreuse se produit dans un intervalle de température et on sait qu'elle est influencée par des
phénoménes dépendant du temps, tels que la vitesse de chauffage ou de refroidissement. Pour ces raisons, il
convient que seuls des résultats obtenus avec la méme vitesse de chauffage soient comparés.
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2.9

elastic (storage) modulus

the mathematically real part of the complex storage modulus. A quantitative measurement of
elastic properties defined as the ratio of the stress in-phase with oscillating strain to the
magnitude of the strain

2.10

loss modulus

the mathematically imaginary part of the complex storage modulus. A quantitative measure of
energy dissipation defined as the ratio of stress 90° out of phase with oscillating strain to the
magnitude of the strain

2.1 L
mechanical dissipation factor
the ratio pf the loss modulus to the storage elastic modulus

traim & Ronstant

NOTE |If, [for instance, a material is subjected to forced, sinusoidally o
amplitude, then the mechanical stress oin the material is determined by

o=E = (E'+iE") ¢

where

E is|the complex storage modulus;

E’ is|the storage modulus (in this case the );
E” is[the loss modulus;

i is|the square root of negative one.

The mechahical dissipation factor is equal to £

3 Significance of a
The glasp transition te
structure|to be t<f:d.
For amdrphous ahgd
temperatpre ma
conditionjs, stabili

ndent on the thermal history of thel material

aterials the determination of the glass [ransition
hformation about their thermal history, pfocessing
pical reactions, and mechanical and electrical bghaviour.

The glas > may be used, for example, as an indication of the degree of
cure of e glass transition temperature of thermoset materials|normally
increases wi ing sure. Its determination is useful for quality assurance, spegcification
complian

4 Testmethods

This standard describes three methods for the determination of the glass transition
temperature. They are based on commercially available instruments, capable to operate in a
typical temperature range of =100 °C to +500 °C.

One method may be more effective in the delineation of the transition than the others
depending on the specific material composition, structure and physical state, etc.

Selection of the method should therefore be made according to practical criteria.

NOTE The glass transition takes place over a temperature range and is known to be affected by time dependent
phenomena, such as the rate of heating (cooling). For these reasons only data gathered at the same heating rate
should be compared.
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La comparaison de températures de transition vitreuse mesurées avec des techniques
différentes sera effectuée avec précaution.

5 Méthode A: Analyse enthalpique différentielle a balayage (DSC)
et analyse thermique différentielle (DTA)

5.1 Généralités

a) L'analyse enthalpique différentielle a balayage et I'analyse thermique différentielle sont
des méthodes rapides pour déterminer des changements de chaleur massique d'un
matériau.

b) La trgnsition viireuse est indiquee par un changement endothermiqu des flTux_différentiels
de chpleur résultant d'une modification de la chaleur spécifique du

5.2 Parameétres d'influence

Une augmentation ou une diminution de la vitesse de cha valeurs
prescrites peut modifier les résultats.

La présence d'additifs et/ou d'impuretés affectera a te 3ra iti uf particu-
liecrement si les impuretés tendent a former un sFhiscibles
dans la ghase de post- transmon Sl la di ure de la
température de transition, approxi-
mativement la méme granulométrie. L'évaporatic S i i de I'eau)
pendant ; >

Dans ceifftains cas, : e |'air au
cours du| cycle de temp a 2IT€ srature de
transition.

Lorsque J'on a ous vide
ou dans |une en ¢ dent aux
environs |du point de¢ dation et

transition.

Puisque de quelques milligrammes de matériau, il est esgdentiel de
veiller a que les eprolvettes soient homogeénes, représentatives, ainsi que de mapgse et de
forme sé

5.3 App

On utilise—un catortmetre differenttel—a balayage (DSC) ou un analyseur thermodifférentiel
(DTA) capable de chauffer (refroidir) a des vitesses allant au moins jusqu'a (20 £ 1) K/min et
relevant automatiquement la différence d'apport de chaleur ou la différence de température
entre le matériau essayé et un matériau de référence, avec la sensibilité et la précision
prescrites.

NOTE Le DSC est celui qui est utilisé principalement.

Des capsules d'aluminium ou d'un autre métal de haute conductibilité sont utilisées pour
maintenir les éprouvettes.

Pour faciliter la mesure, on peut utiliser un matériau de référence inerte avec une chaleur
spécifique semblable a celle de I'éprouvette (par exemple oxyde d'aluminium).

De l'azote pur a 99,9 % ou un autre gaz inerte est utilisé pour protéger I'éprouvette de
I'oxydation. Si des réactions oxydantes sont exclues, on peut aussi faire I'essai dans l'air. La
pression du gaz sélectionné doit étre constante.
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Care should be taken in comparing the glass transition temperature reported by one
technique with that of another.

5 Method A: By differential scanning calorimetry (DSC) or differential thermal
analysis (DTA)

5.1 General

a) Differential scanning calorimetry or differential thermal analysis provides a rapid method
for determining changes in heat capacity in a material.

b) The glass transition is indicated by an endothermic shift in the dijfferential heat flow
resulfing from a change of the heat capacity of the material.

5.2 Interferences

An incregse or decrease in heating rate from those specified m@

The presgnce of additives and/or impurities will affect the transiti ARt i impurity
tends to form solid solutions, or to be miscible in the pOst-transiti ase Mt particle| size has
an effect|upon the transition temperature determined : ples~o bedcompared ghould be
of approximately the same particle size. The loss\0of vglatile, cemponerits (e.g., water) during
the meaduring process may affect the re PO

In some [cases the material of the test % ¥ith air during the temperature
cycle, calsi

Where it|lhas been shown the is—effext i provision shall be made for running the
test undgr vacuum or an 3 i Some materials degrade near the fransition
region, ¢

Since milligram <® iti brials are
homogeneous, repre

5.3 App
A differe r (DTA)
capable matically

recording ial and a

referencs

NOTE DS

Aluminium or other metal pans of high thermal conductivity are used as test specimen
holders.

For ease of operation an inert reference material with a heat capacity approximately equi-
valent to the test specimen may be used (e.g. aluminium oxide).

Nitrogen of 99,9 % purity or other inert gas supply is used for blanketing the test specimen. If
oxidative reactions are excluded, air can also be used. The pressure of the selected gas shall
be constant.
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Le point de rosée du gaz choisi doit se trouver au-dessous de la température d'essai la plus
basse.

5.4 Etalonnage

Tout en suivant les instructions du fournisseur de I'appareil, étalonner I'axe de température de
I'instrument a I'aide d'un ou de plusieurs matériaux de référence standards cités ci-aprés. Les
matériaux de référence doivent étre d'une pureté supérieure ou égale a 99,9 % et doivent étre
choisis en fonction de la zone de température considérée. L'étalonnage de ces matériaux doit
se faire avec la méme vitesse de chauffage, le méme gaz de protection et le méme débit de
gaz que ceux qui sont prévus pour les éprouvettes.

Pour de pommbreuxessais oM peut utiiser tes materigux de Teference pregentamyes points de
fusion sujivants: \
Matériaux de référence Point de fusion
Mercure
Gallium
Indium
Etain
Plomb
Zinc
NOTE Il qonvient que les températures du poiR Pmpérature
initiale extfapolée (voir 2.4) de la courbe d'analys h balayage
(DSC) et a le capteur
de tempérg
5.5 Préq
Cette no ésentant
un certa ndre les
mesures es avant
son utilis
5.6 Epr
e Epr hermique
preéli L chniques
sembjlabte iSé ermiques
par ent ou d'orientation des particules, ou les deux, et modifi¢ ainsi le
passe thermique“de I'éprouvette.

Eprouvettes moulées ou en granulés — Couper les éprouvettes avec un microtome, une

lame de rasoir, un poingon hypodermique, un emporte-pieéce a papier ou u

n perce-

bouchon (diamétre n° 2 ou 3) a une dimension appropriée, en épaisseur ou en diamétre et

longueur qui corresponde le mieux au support d'éprouvette et se rapproche
désiré pour la suite de I'essai.

Eprouvettes sous forme de films ou de feuilles — Pour les films d'épaisseur sup
0,04 mm. Pour les films plus minces, couper des bandes s'adaptant aux
d'éprouvette ou étamper des rondelles si on utilise des capsules circulaires.

Eprouvettes liquides — Les résines thermodurcissables liquides catalysées peu
polymérisées directement dans la capsule porte-éprouvette.

NOTE Il convient de noter tout traitement mécanique ou conditionnement thermique.

1

Les chiffres entre crochets renvoient a la bibliographie.

du poids

érieure a
supports

vent étre
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The dew-point of the selected gas shall be below the lowest operating temperature.

5.4 Calibration

Following the instrument manufacturer's procedure calibrate the temperature axis of the
instrument by using one or more of the standard reference materials given below. Reference
materials shall have a minimum purity of 99,9 % and shall be selected according to the
temperature range of interest. Calibration against these materials shall employ the same
heating rate, purge gas and purge gas flow rate to be used for the test specimens.

For many test measurements, the following melting-point reference materials may be used:

Reference material Melting point (°C)

Mercury -38,9 [111
Gallium +29,8

Indium +156,6
Tin +232,0
Lead +327,5

Zinc +419,6

NOTE The extrapolated onset (see 2.4) should be used as th

differential| scanning calorimetry, and the melting endqthermi
temperaturg in differential thermal analysis i €
specimen.

i above, in
elting-point
ile the test

5.5 Prec¢autions
This standard may involve the use of i i . It is the
determing the applicabilit V
5.6 Test specimens
« Powdered o

outlined in 5.7

introd
the th

s — Avoid grinding if a preliminary thermal|cycle as
inding or similar techniques for size reducfion often
of friction or orientation, or both, and thereby change

e Moul gecimens — Cut the test specimens with a microtome, razor
bladé |c purch, paper punch or cork borer (size No. 2 or 3) to approprjate size,
in thi r and length that will best fit the test specimen holderl and will

apprgximatethe desifed mass in the subsequent procedure.

 Film |jorsheet t specimens — For films thicker than 0,04 mm. For thinner films, cut
slive to—fitithetest Opcb;lllcll hotderot punuh Cl';olr\a, ifeirettar—test O}JUU;IIIUII pans are

used.

e Liquid test specimens — Catalyzed liquid thermosetting resin can be directly cured in the
test pan.

NOTE Any mechanical or thermal pre-treatment should be reported.

1 Figures in square brackets refer to the bibliography.
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5.7 Mode opératoire

a) Utiliser une éprouvette de masse appropriée au matériau en essai. Dans la plupart des
cas 10 mg a 20 mg sont suffisants. Une quantité du matériau de référence présentant une
capacité thermique proche de celle de I'éprouvette doit étre utilisée.

b) Ouvrir I'amenée du gaz de purge prescrit en 5.3. Effectuer et enregistrer un premier cycle
thermique jusqu'a une température suffisante pour effacer le passé thermique de
I'éprouvette; I'essai est effectué a une température de (20 = 1) K/min.

c) Maintenir la température constante jusqu'a ce que I'équilibre soit atteint (normalement
5 min a 10 min).

d) Refroidir par trempe a une vitesse minimale de 20 K/min jusqu'a quérature bien
inféripure—a—a—temperature—de—transition—vitreuse—attendue—génergtement—de; 50 K en
dessous.

e) Mainfenir la température constante jusqu'a ce que I'équilibre lement
5 minfa 10 min).

f) Réchpuffer a une vitesse maximale de 20 K/min et enredistrers hauffage

jusqula ce que toutes les transitions recherchées se soig i
Les vjtesses de chauffage doivent étre notées.
NOTE | Il est recommandé de réchauffer a une vitesse de /0 K/min < fNa I’ 1403-2 [2].
Le fait|d'augmenter la vitesse de chauffage donne lieu a des icati igne de base,
améliofant ainsi la détection. Dans le cas d'analyse e i signal est
directement proportionnel a la vitesse de chauffage pg

g) Releyer la température centrale transition
vitreuse Tg.

h) 1l convient d'effectuer la mesure a iner Ty en
tant que moyenne de ces mesures.

5.8 Progés-verbal d'¢

Le proce s-verba@

- L'identification bvenance
et la féférenceAqu

- La dsg

- Lafof t.

- L'ind] vette. La
vitesy

- La dgscri du procédé de calibrage de la température.

L'ide ]
purge, purete et composmon y comprls Ies taux d humldlte s |I y a lieu.

La température de transition vitreuse Tg déterminée.

Toute réaction secondaire (par exemple réticulation, dégradation thermique, oxydation)
doit étre reportée et, si possible, identifiée.
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5.7 Procedure

a) Use a test specimen of appropriate mass for the material to be tested. In most cases
10 mg to 20 mg is satisfactory. An amount of reference material with a heat capacity
closely matched to that of the test specimen shall be used.

b) Initiate flow of purge gas according to 5.3. Perform and record an initial thermal cycle up
to a temperature high enough to erase previous thermal history, testing at a rate of
(20 £ 1) K/min.

c) Hold temperature until a steady state is achieved (usually 5 min to 10 min).

d) Quench cool at a minimum rate of 20 K/min to well below the transition temperature of
interest, usually 50 K below.

Y N\

e) Hold Lemperature until a steady state is achieved (usually 5 min to 1 .

f) Reheat at a maximum rate of 20 K/min and record the heating desired
transftions have been completed.

Heatipg rates shall be reported.

NOTE | The recommended reheating rate is 10 K/min in accordance wi reasing the
heating rate produces greater base line shifts thereby improving d he signal is
directly proportional to the heating rate for heat capacity measure

g) Meajure the mid-point temperature 7\, (°C) and r,

h) Detefmination should be made on a minimu ported as
the mean of the determinations.

5.8 Test report

The repoft shall include the following.

- Comyj irce and
manu

- Desc

- Form

- State r and the
heati

— Descfi bration procedure.

- ldent(fi ement atmosphere, gas pressure and flow rate, purity and
com idity, if applicable.

- Ther

- Any si tions (for example cross linking, thermal degradation, oxidation) ghall also
be re e reaction identified, if possible.
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6 Méthode B: Analyse thermomécanique (TMA)

6.1 Généralités

Cette méthode permet de déterminer la température de transition vitreuse de matériaux en
utilisant les procédures suivantes:

— Procédure B1 — Thermodilatométrie (expansion)

Cette procédure s'applique aux matériaux qui présentent suffisamment de rigidité tout au
long de l'intervalle de température utilisé pour I'essai, pour que la sonde mécanique ne
cause pas d'empreinte ni de compression notables sur I'éprouvette.

— Procgdure B2—= Tilcllllumébdniquc (péllé'udiiun)
Cette|procédure s'applique aux matériaux qui présentent suffisa ication de
la ddreté dans l'intervalle de températures utilisé pour I'es sonde
mécanique réalise une empreinte notable sur I'éprouvette. E| ptée a
des systémes de matériaux fortement chargés.
Les deu emblable
permettaht de determmer sur une
éprouvet ibn de la
températpre.
Le mouvément de la sonde mécaniqu
La variation de la pente des courbes t dcani lors de
I'expansipn (procédure B1) : isée pour
déterminger la température
La thermodi Strie : S : i surer les
variations di i s : 3 i S e charge
négligeable, an@e ige 5 ée.
Une discpntinuité dd_coe{fi iratati [ iée & iti itreuse.
La procé on de la
dureté d 'éprouvette
est souz'
Une disc burbe de
températ

6.2 Appareillage

L’appareillage est constitué d’'un support dans lequel on peut placer I'éprouvette. Les
variations de la longueur ou du module de compression de |'éprouvette sont détectées par le
mouvement d'une sonde mécanique.

La forme et la dimension de la sonde mécanique doivent étre telles que la charge appliquée
sur I'éprouvette par la sonde mécanique ne cause pas d'empreinte ni de compression
notables sur I'éprouvette (procédure B1) ou au contraire réalise une entaille sur I'éprouvette
(procédure B2) dans l'intervalle de température considéré.

Pour la procédure B1, on utilise des sondes mécaniques plates et circulaires d'un diamétre de
2mmab5mm.

Pour la procédure B2, on prescrit des sondes mécaniques hémisphériques de diameétre
similaire ou inférieur.
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6 Method B: By thermomechanical analysis (TMA)

6.1 General

This method covers the determination of the glass transition temperature of materials using
the following techniques:

— Method B1 — Thermodilatometry (expansion mode)

This method is applicable to materials that exhibit sufficient rigidity over the test
temperature range, so that no significant indentation or compression of the test specimen
by the sensing probe occurs.

— Methgd
This 5| over the
test temperature range, so that significant indentation of the te ) bthe sensing

Both techniques use a thermomechanical analyser or gj mine the
moveme ted to a
constant |heating rate.

The movement of the probe is recorded as a functip

The charjge in slope of the probe displacerer i 3 netration
(B2) is used to determine the transition e

Thermodjlatometry (Method B1) provid id b0 measure the change in dimension
of a test ppecimen under pégligi Y as ction_of temperature whilst the test $pecimen

is subjected to a controlled temperature progy

A disconfinuity in ihe hsition.
The pengtration i of a test
specimer cted to a
controlle

A disconti with the
glass tr it

Apparatus is’composed with a test specimen holder into which the specimen can bg placed.
Changes in the length or in the compressive modulus of the specimen are sensed by the
movement of a probe.

The shape and size of the probe shall be such that the load applied to the test specimen by
the probe shall cause neither significant indentation nor significant compression of the test
specimen (Method B1) or shall cause indentation of the test specimen (Method B2) within the
temperature range of interest.

For Method B1, flat, circular probes whose diameter is 2 mm to 5 mm are used.

For Method B2, hemispherical probes of similar or lower diameter are required.
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Les dispositifs suivants sont utilisés.

6.3 Etalonnage

61006 U

CEl:2004

Un dispositif pour détecter le mouvement de la sonde mécanique résultant de variations
dans la longueur ou dans le module de compression de |'éprouvette et pour traduire ces
mouvements en un signal convenable a un enregistreur ou a un systéme de traitement de
données. Il convient que ce dispositif puisse fournir un signal électrique d'au moins
1 mV/um de déplacement de la sonde a une sensibilité de £+ 50 nm, avec la possibilité

d'avoir une sensibilité moindre si nécessaire.

Un dispositif pour enregistrer les variations de longueur (x50 nm) de I'éprouvette ou la
position de la sonde mécanique en fonction de la température (x0,1 K) de I'éprouvette. Un
enregistreur X-Y ou a déroulement de papier ayant une sensibilité de 1 pum de
déplacement de la sonde mécanique pour 1 cm d'avance du papie;/cru\davantage est

acceftable. Les Instruments a releve digital et traitement de
accompagnés d'un enregistreur analogique ou d'une imprimante approprié

Un di

I'interyvalle de température considéré. Il convient de prévoir u

de I'éprouvette lorsque des essais doivent étre faits a
ambignte ou au-dessous de celle-ci. Une vitesse de chaus

Des qystémes de mesure de la température de I'égrouvette.

Un digpositif pour purger I'espace environnan
I'azote ou I'hélium, I'hélium ayant e
plus ¢levée. Le point de rosée du
d'essqi la plus basse.

Tout en pppliquant la mé
débit de |gaz que ceuxqui™s

de l'instrument a l'aide

99,9 % e corresgd : \ 2

Il convieht que I'étalonns grature avec une précision de +1,0 K se
observant la péné > i

dans un i

fusion a
suivants

<

ériaux de référence de pureté sup
ture entrant en ligne de compte.

aonnees \dol

Point de fusion (°C)

ent étre

F? dans
four et

hpérature
ent allant

c tel que
nermique

le méme
hpérature
erieure a

fasse en
e 50 mN
point de
éférence

-38,9 [1]
Gallium +29,8
Indium +156,6 [1]
Etain +232,0 [1]
Plomb +327,5 [1]
Zinc +419,6 [1]

Il est recommandé que le dispositif de mesure et d'enregistrement des déplacements de la
sonde mécanique soit étalonné en suivant les instructions du fournisseur de |'appareil et en
utilisant des éprouvettes normalisées d'épaisseur connue. Dans ce but, des épaisseurs
normalisées de 300 um a 600 ym sont recommandées.
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The following means are used.

Means for sensing movement of the probe resulting from changes in length or modulus of
the test specimen and for translating these movements into a signal suitable for input to a
recorder or data processing system. The sensing element should be capable of producing
an electrical output of at least 1 mV/um of probe movement to a sensitivity of 50 nm with
provision for less sensitive ranges when needed.

A means of recording changes in test specimen length (£50 nm) or probe position as a
function of test specimen temperature (+0,1 K). X-Y or strip chart recorders that have
sensitivities of 1 um of probe deflection per centimetre of chart deflection or greater are
acceptable. Instruments with digital and data processing require an appropriate plotter or

printer plotter. /TN

A mgans for uniformly heating the test specimen at a predet r?aiiover the
temperature range of interest. Provisions should be made for pre- furhace and
a> to be

test gpecimen where near ambient or sub-ambient temperaturé
made| Heating and cooling rates of up to at least 10 K/min aye

- Mean

- Ame nitrogen
or he int of the
selec

6.3 Cali

Using th ecimens,

calibrate eference

materialg

Tempera
extrapolqted onset b
material when heated
following|refere

netration
eference
nen. The

Melting point (°C)

-38,9 [1]
+29,8
< +156,6 [1]
+232.0 [1]
+327,5 [1]
+419.,6 [1]

The probe displacement measuring and recording system should be calibrated using the
procedure recommended by the instrument manufacturer using standard test specimens of
known thickness. For the purpose of the procedure, standard thicknesses of 300 pm to
600 pm are recommended.
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6.4 Précautions

Cette norme peut impliquer I'usage de matériaux, de procédures ou d'appareils présentant un
certain danger. L'utilisateur de cette norme a donc la responsabilité de prendre les mesures
nécessaires de sécurité et de s'enquérir, s'il y a lieu, des limitations légales avant son
utilisation.

6.5 Eprouvettes

Les éprouvettes peuvent étre analysées a I'état de réception ou aprés préconditionnement. Si
un conditionnement est appliqué a I'éprouvette avant 'analyse, ce traitement doit étre noté
dans le procés-verbal d'essai.

L'épaissgur préférentielle des éprouvettes est de 1 mm a 3 mm. seurs en

dehors dg cette plage peuvent étre utilisées mais elles doivent étre r seur de
moins d¢ 5 um n'est pas recommandée. On préfére les éprou sprfaces
paralleles$ lisses.

6.6 Mode opératoire

Placer I'¢prouvette de 1 mm a 3 mm d'épaisseur da : dessous de [la sonde
mécaniqulie. Le capteur de température de I'éprouvette i t avec I'éprovette ou
le plus prés possible de celle-ci, s p i i|. Choisir
une sonde mécanique selon 6.2.

Des matgriaux mous peuvent présenter un dessus de la température de
transition vitreuse Ty Dans ce cas, et'si on tra \_expansion (procédure B1),|il pourra
s'avérer |nécessaire de placer une f| er al supplémentaire (par ex¢mple en
aluminium) entre la so 3 ate supérieure de [|'éprouvgtte pour

augmenter, de fait, le diameétre &cher ainsi toute pénétration indug.

Déplacer| le four pour g tillon. Ouvrir I'amenée du gaz inerte gec avant
de refroidir ou mesures doivent étre faites aux envirpns de la
température ambiante , refroidir le four et I'éprouvette jusqu'a au
moins 30 wre la plus basse considérée. Il est recommangdé que le
réfrigéramt ut|I|s’ issemient n’entre pas en contact direct avec I'éproyvette s’il
n’est pas|i e

ne force de 5 mN a 10 mN sur la sonde mécanique pour [s'assurer
qu'elle t avec l'éprouvette. On peut utiliser d'autres forces, mais elles

doivent

Procédure B2: Appliquer une charge de 50 mN & 1 000 mN sur |la sonde mécanique.

Choisir la sensibilité appropriée de I'enregistreur.

NOTE Un essai préliminaire sur une éprouvette semblable peut étre nécessaire pour déterminer la sensibilité
adéquate.

Chauffer I'éprouvette avec une vitesse de chauffage constante de (10 £ 1) K/min dans
I'intervalle de température désiré. On peut utiliser d'autres vitesses de chauffage, mais elles
doivent étre notées dans le procés-verbal d'essai.

Une brusque variation de la pente de la courbe de déplacement de la sonde mécanique
indique une transition dans le matériau, d'un état a un autre. La température correspondant
au point situé a l'intersection de l'extrapolation des segments linéaires de la courbe (voir
Figures 2 et 3) est considérée comme étant la température de transition vitreuse.
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6.4 Precautions
This standard may involve the use of hazardous materials, operations and equipment. It is the

responsibility of whoever uses this standard to establish appropriate safety practices and to
determine the applicability of regulatory limitations prior to use.

6.5 Test specimens

Test specimens can be analysed as received or after pre-treatment. If some conditioning is
applied to the test specimen prior to the analysis, this treatment shall be noted in the report.

Preferred test specimen thickness is 1 mm to 3 mm. Thicknesses outsidWange may be

U\Jullllied. Test

d b ball b ol A ool £ 1 o L H +
Use U L1 TAll | v A] LA SASA A ~\ ITTUNTTC OO A" A} oo urart v M o LLAYAY

specimens with smooth parallel surfaces are preferred.

6.6 Procedure

Place a nder the
probe. T cimen or
as near instrument

Soft mategrials can incur indentation above the 2 i . In such a case,

if operati uminium)
may be 1 specimen
to effecti

Move thq O /Start the dry inert purge gas before
cooling 3 i -ambient
temperat elow the

lowest teg ged for cooling should not come into direct

contact wi ical with the purge gas.
Method B1: , N to the sensing probe to ensure that the pfobe is in
contact wi i f 0ads may be used but shall be noted in the report.

Method H

Select af

NOTE Prd

Heat thd ‘test specCimen at a constant heating rate of (10 + 1) K/min over thg desired
temperature range. Other heating rates may be used but shall be noted in the report.

An abrupt change in the slope of the displacement curve indicates a transition of the material
from one state to another. The projected temperature from the intersection of the extrapolated
linear portions of the curve (see Figures 2 or 3) is used as the transition temperature.
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Si des contraintes résiduelles sont apparentes (inflexion irréversible et subite de la courbe
prés de la transition vitreuse), il convient d'arréter le chauffage environ 20 K au-dessus de
cette température. On raméne alors la température a la valeur initiale et I'essai est répété. La
température de transition vitreuse déterminée au cours de ce second essai est rapportée
dans le procés-verbal conjointement avec le traitement thermique subi (voir Figure 4).

Il convient que la mesure soit faite au minimum sur trois éprouvettes et Tg rapporté en tant
que moyenne de ces mesures. Les résultats obtenus en répétant l'essai sur quelques
éprouvettes ne doivent pas étre considérés comme étant des essais indépendants sur des
éprouvettes neuves.

6.7 Calculs

Déterminier la température de transition vitreuse de la fagon suivante.
a) Consfruire la tangente a la courbe d'expansion ou de pénétration\en % de la
temperature de transition.

b) Construire la tangente a la courbe d'expansion ou s de la

temperature de transition.

c) La température du point d'intersection de ces deu Jen e b procés-
verbgl d'essai comme température de transition

6.8 Progcés-verbal d'essai
Le proce

— La désignation du matériau, y compris sicant ainsi que les informgtions sur
le numéro du lot et la iti i connus.

- Les méthodes d'essai 3ph ntraintes
mécdniques, ther i

— L'origntation dss é
des fibres d

— Les dimensions Q

rientation

- Late

ourbes~de déplacement de la sonde mécanique relevées.

- La vitlesse de chauffage

7 Méthode C: Analyse mécanique dynamique (DMA)

7.1 Généralités

Cette méthode concerne la détermination de la température de transition vitreuse des
matériaux isolants électriques solides par analyse mécanique dynamique.

Une éprouvette de forme définie est soumise a des oscillations mécaniques, soit a la
fréquence de résonance propre, soit a une fréquence déterminée. Le facteur de dissipation
mécanique du module d’élasticité de I'éprouvette est mesuré en fonction de la température
(en conditions isothermiques ou en température variable). La courbe représentant le facteur
de dissipation mécanique donne une indication des caractéristiques visco-élastiques de
I'éprouvette. Des changements rapides des propriétés visco-élastiques a une température
particuliére sont généralement appelés «zones de transition».
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If residual stresses are evident (a sudden irreversible deflection near the glass transition), the
heating should be stopped about 20 K above this temperature. The temperature is then
returned to the initial conditions and the run repeated. The glass transition determined on this
second run is reported along with the supplied heat treatment (see Figure 4).

Determination should be made on a minimum of three test specimens and T, reported as the
mean of the determinations. Results obtained by retesting some test specimens shall not be
treated as an independent test of a new test specimen.

6.7 Calculations

Determine the glass transition temperature as follows.

a) Consfruct a tangent to the expansion or to the penetration cur transition

temperature.

b) Consfruct a tangent to the expansion or to the penetration cirve\ above<th >nsition
temperature.

c) The femperature at which these lines intersect is transition
temperature (Tg).

6.8 Test report

The repoft shall include the following.

— Designation of the material including\the am on on lot
number and chemical composition y

- Methpd of test, test sp environ-
mental exposure.

— Test ppecimen orig oriented

fibre fillers if a composiie 1

- Dimensions@
- Glassg transitio

7.1 General

This method covers the determination of the glass transition temperature of solid electrical
insulating materials using dynamic mechanical analyzers.

A test specimen of known geometry is placed in mechanical oscillation either at fixed or
natural resonant frequencies. The elastic modulus mechanical dissipation factor of the test
specimen is measured as a function of temperature (either isothermally or with variable
temperature). A plot of the mechanical dissipation factor is indicative of the visco-elastic
characteristics of the test specimen. Rapid changes in visco-elastic properties at a particular
temperature are normally referred to as transition regions.
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NOTE La méthode particuliere de mesure du facteur de dissipation mécanique dépend du principe de

fonctionnement de I'appareil utilisé.

Ces méthodes s'adressent tout particulierement aux matériaux ayant un module d'

compris entre 0,5 MPa et 100 GPa. Cette plage peut étre élargie, suivant les
utilisés.

7.2 Parametres d'influence

élasticité
appareils

Une augmentation ou une diminution de la vitesse de chauffage par rapport aux valeurs

prescrites peut modifier les résultats.

La température de transition est fonctlon de Ia frequence experlmentaleconsequent il

faut que [l fréquence Ues O 7O oIt toujou o< peTatureyE
augmente avec la fréquence.) On peut extrapoler une frequence de ré

facteur dg décalage de fréquence prédéterminé. Pour les besoins dg

de transifion doit étre mesurée (ou notée) a 1 Hz.

Pendant [l'essai, il convient de prendre toutes les dispgsiti

ransition
lisant un
pérature

r que la

dilatation thermique ne provoque pas le flambage de I'éprauvette Se das son sjupport.

7.3 Méthodes et appareillage

7.3.1 Appareillage

L'apparelllage sert a maintenir une ép [ me, de sorte que cefte éprou-

vette agil comme I'élément élastique et dissipati em écanique vibratoire.
Les appareils de ce type s

7.3.2 Methodes

" Systémeséri
— OscillationMibr

n torsion, a amplitude constante

en traction, a amplitude constante

es.

Oscillation en flexion, forcée, a amplitude constante

NOTE Pour les systéemes a résonance, la fréequence d'oscillation dépend des propriétés de I'éprouvette et de la

température.

7.3.3 Composition de I’appareillage

L'appareillage doit comprendre les éléments suivants.

- Des attaches — Un dispositif de fixation qui empéche I'échantillon de glisser.

- Un dispositif de déformation par oscillation — Ce dispositif permet d'exercer sur

I'éprouvette une déformation par oscillation. Cette déformation peut étre appliq

uée puis

annulée, comme dans les dispositifs a vibrations propres, ou appliquée en permanence,

comme dans des dispositifs a vibrations forcées.
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NOTE The particular method for measurement of the mechanical dissipation factor depends upon the operating
principle of the instrument used.

These methods are typically intended for materials having an elastic modulus in the range of
0,5 MPa to 100 GPa. This modulus range may be extended depending upon the
instrumentation used.

7.2 Interferences

Increase or decrease in heating rate from those specified may alter results.

The transition temperature is a function of the experimental frequency; therefore the
frequency of oscillation must always be specified. (The transition temperﬂll increases with
increasing OMpHSheEy using a
pre-deteqmined frequency shift-factor. For the purpose of this test, the it mperature
shall be measured (or reported) at 1 Hz.

Care should be taken so that buckling of the clamped test spec Xpansion

does not|occur during the test.

7.3 Methods and apparatus

7.31 Apparatus

The functi W cross-section, so that the
test spedj gchanically oscillated| system.
Instrume [ 8 echanical analyzers.

7.3.2 Methods

= Resohant systems

— Freely degayin
- Forced,@

NOTE For resonant systems the frequency of oscillation is a function of the properties of the test specimen and is
dependent on temperature.

7.3.3 Composition of the apparatus
All apparatus shall comprise the following.

- Clamps — A clamping arrangement that permits gripping of the test specimen without
slipping.
— Oscillatory deformation (strain) — A device for applying an oscillatory deformation (strain)

to the test specimen. The deformation (strain) may be applied and then released, as in
free-vibration devices, or continuously applied, as in forced-vibration devices.
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— Des capteurs - Dispositif(s) servant a déterminer des paramétres expérimentaux
indépendants ou non, comme la déformation (contrainte), la fréquence d'oscillation et la
température. Il convient de mesurer la température avec une précision de 0,5 K, la
fréquence a 1 % et les forces a £1 %.

- Un régulateur de température et un four — Dispositif servant a contrbler la température de
I'éprouvette, en chauffant (par paliers ou rampes), en refroidissant (par paliers ou rampes)
ou en maintenant un environnement isotherme.

- Une alimentation en azote ou autre gaz inerte pour les opérations de purge.

— Un pied a coulisse ou un autre dispositif de mesure de longueur capable de mesurer les
dimensions de |'éprouvette avec une précision de +1 %.

7.4 Etalpnnage AN
- Eau glacée 0,0 °C
- Indium 156,6 °C

7.4.1 Température

pe ou la mgme tem-
la mesure de

En appliquant la méme vitesse de chauffage, le mé
pérature | isotherme que ceux prévus pour

températpre de l'instrument en suivant les instru I'aide de
I'une des|

7.4.2 Adltres parameétres

Pour les cteur de
dissipatign, I'étalonnage d¢ e 5 ‘ bricant.

7.5 Préc¢autions

Des effluents to ~ apparaitre lorsqu'on chauffe I'éprouvedtte a une
température proche 3 angereux

pour le pgrsonnel qy

7.6 Epr

des éprouvettes d'essai doivent étre conformes auk recom-
I'appareil.

Lorsqu'o n petit nombre d'éprouvettes, il est essentiel que les éprouvettes| utilisées
soient re’l;résentati S du matériau.

En raison du grand nombre d'appareils d'analyse mécanique dynamique, la taille des
éprouvettes n'est pas fixé par l'usage. Dans de nombreux cas, une éprouvette de
0,75 mm x 10 mm x 50 mm se révele pratique et adéquate.

NOTE |l est important de choisir une éprouvette dont la taille est compatible avec le module du matériau soumis a
I'essai et avec les capacités de I'appareil de mesure. Par exemple, on choisira des éprouvettes épaisses pour les
matériaux a bas module et des éprouvettes minces pour les matériaux a haut module.

7.7 Mode opératoire

— Mesurer la longueur, la largeur et I'épaisseur de I'éprouvette avec une précision de +1 %.

- L'amplitude de déformation maximale doit étre comprise dans la plage de visco-élasticité
linéaire du matériau.

NOTE 1 Des déformations inférieures a 1 % sont recommandées.
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— Detectors — A device or devices for determining dependent and independent experimental
parameters such as force (stress), deformation (strain), frequency of oscillation, and
temperature. Temperature should be measurable with an accuracy of 0,5 K, frequency to

1 %

and force to +1 %.

— Temperature controller and oven — A device for controlling the test specimen temperature
either by heating (in steps or ramps), cooling (in steps or ramps) or maintaining a constant
temperature environment.

- Dryn

itrogen or other inert gas supply for purging purposes.

— Calipers or other length-measuring device capable of measuring to an accuracy of £1 % of
the test specimen dimension.

7.4 Calipration o

- lce water 0,0 °C

- Indium 156,6 °C

7.41 Temperature

Using the same heating rate, ramp temperature schedule onNisoOth temperature| used for
test spegimens, calibrate the instrument temperature i i le instrument manu-
facturer'd procedures with either or both of the ap

7.4.2 Dther parameters

For othef parameters used in the detefminationNofn alibration
shall be ¢onducted in accordance with the %ufa ure

7.5 Precautions

Toxic or gorrosive effl h near its
decompagsition

7.6 Tes

The size specimens shall be in accordance with the irstrument
manufacfure{'s re

When sﬁ est specimens are used, it is essential that the test specjmens be
represen

Due to thesnumerous types of dynamic _mechanical instruments, test specimen_sire is not

fixed by this practice. In many cases, a test specimen of 0,75 mm x 10 mm x 50 mm is found
to be usable and convenient.

NOTE It is important to select a test specimen size consistent with the modulus of the material under test and
capabilities of the measuring apparatus. For example, thick test specimens may be suitable for measurement on

materials o

f low modulus while thin test specimens may be required for materials of high modulus.

7.7 Procedure

— Measure the length, width and thickness of the test specimen to an accuracy of £1 %.

— Maximum strain amplitude shall be within the linear visco-elastic range of the material.

NOTE

1 Strains of less than 1 % are recommended.
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Choisir une fréquence d'essai aussi proche que possible de 1 Hz. Cette fréquence
d'essai peut étre constante ou variable, suivant I'appareil d'essai.

NOTE 2 Pour les besoins de cet essai, il convient que les résultats analytiques soient relevés a 1 Hz.

Faire varier la température de I'éprouvette dans toute la plage concernée, de la
température la plus basse a la température la plus haute, tout en mesurant ses
propriétés élastiques et d'amortissement.

NOTE 3 Il convient que les essais réalisés dans une plage de températures donnée soient, de préférence,
effectués par paliers successifs ou a une vitesse suffisamment faible pour permettre d'obtenir un équilibre
thermique dans toute I'éprouvette. Le temps nécessaire pour atteindre cet équilibre dépendra de la masse de
I'éprouvette en question et du mode de fixation. Des programmes de température d'une durée de 3 min a
5 min, avec des croissances de température de 1 K/min a 2 K/min, ou suivant des paliers échelonnés de 2 K a
5 K, se sont révélés parfaitement adéquats. On peut observer l'effet de la croissance de température en
effectuant plusieurs essais a des vitesses différentes et en comparant les résultats. /\

du facteur
5 zones de

NOTE ¥ La précision requise pour la mesure de température dépendra de la vite
de disgipation mécanique en fonction de la température de I'éprouvette soumise
transition, I'expérience montre qu'il y a lieu que la température de I'éprouvette

Sauf jndication contraire, trois éprouvettes doivent étre soumjses\aux essai

g donnéegls dans le
yicteur de dissipation

Pour la i dre les valeurs moyennes
mesurées.

La tempé§ ue est la
températ

NOTE 1 U mpératures dont on sait qu'elle est condifionnée par
des phéno se_de chauffage et la fréquence d'oscillation, Pour ces

raisons, s¢g e programme de température et avec la mémgqg fréquence
d'oscillatio
Pour les bd
NOTE 2 ( ili g de fréquence prédéterminé k pour comparer la valeuf de 7, a la
valeur obt¢g

ou

O, est é

O, estlq ition vitreuse mesurée a la fréquence observée;
k est le

fo est la| fréqUence d'Iscillation observée (Hz);

I est la fréquence de référence (Hz).

EXEMPLE:

Si le facteur de décalage de fréquence est égal a 8 K par décade de fréquence (k = 8 K), et si la température
relevée est @, = 100 °C pour une fréquence observée f, = 15 Hz, on a alors pour f, = 1 Hz:

&

= [100 - 8 1g (15/1)] °C
(100 - 8 x 1,18) °C
90,6 °C

Calculer 6, a 1 Hz pour obtenir 7.
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7.8 Calgulations

Select the test frequency as close to 1 Hz as is practical. The test frequency may either
be fixed or variable depending upon the test apparatus.

NOTE 2 For the purpose of this test, analytical results should be reported at 1 Hz.

Vary the temperature of the test specimen from the lowest to the highest temperature of
interest while measuring its elastic and damping properties.

NOTE 3 Preferably, tests conducted over a temperature range should be performed in incremental steps or at
a rate slow enough to allow temperature equilibrium throughout the entire test specimen. The time to reach
equilibrium will depend upon the mass of the particular test specimen and the gripping arrangement.
Temperature programme rates of 1 K/min to 2 K/min or 2 K to 5 K step intervals held for 3 min to 5 min have
been found suitable. The effect of heating rate may be observed by running test specimens at two or more
rates and comparing the results obtained.

NOTE 4 The accuracy required of the temperature measurement will depend upon the rate of change of
mechanical dissipation factor with the temperature of the test specimen being in)&e’s‘t"rgqied. In transition
regiong;experience frasmdicated thatthetestspecimermtemperatureshoutd-beTead o075 r\\

Unlegs otherwise specified, three test specimens shall be tested.

Calculatg the mechanical dissipation factor profile using ) 1 by the
instrument manufacturer's operating manual. Plot the mechani iSS profile as

a function of the test specimen temperature.

Use the qverage measured values of the test spe

Select the temperature at the maximu 3 S i i e as the

glass trapsition temperature (7) (see Figure *

NOTE 1 The glass transition takes place over\a temperature
phenomeng i g freq Sy~0
the same tg 4 Qf os&

) is known to be affected by time|dependent
ion. For these reasons only data gathered at
be compared.

For the pur fekence frequency
NOTE 2 ( alue { other frequencies may be accomplished through the
use of a pr i

where

6, isthe
O, isthe
k is the
fo s thé]
I is the
EXAMPLE:

If the frequeney shift factor is 8 K per decade of frequency (k = 8 K) and the observed temperature is @, = 100 °C
with an observed frequency f, = 15 Hz, then at f, = 1 Hz:

&

= [100 - 8 Ig (15/1)] °C
= (100 -8x1,18) °C
= 90,6 °C

Calculate &, at 1 Hz and report it as Tj.
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7.9 Proceés-verbal d'essai
Le procés-verbal d'essai doit comprendre les indications suivantes.
- L'identification et la description complétes du matériau en essai, y compris sa provenance

et le code du fabricant.

- L'identification de la méthode d'essai, par exemple oscillation en torsion en décroissance
libre (voir 7.2).

- Les dimensions de I'éprouvette.
— La description du procédé d'étalonnage.
— L'identification de I'atmosphére de mesure: débit, pureté et compositiop do~gaz.

— La description détaillée du conditionnement de I'éprouvette avant VYessai TO\DQ'aitement
thermique appliqué a I'éprouvette pour obtenir une forme propix se\doit étre
mentjonné dans le rapport.

- Le programme de température, mentionnant les températufes ini i e méme
que lp vitesse de variation linéaire de température ou [} i f 5 s paliers
de température.

— Les données expérimentales initiales.

- Le ng

mbre d'éprouvettes soumises a l'essai.

- Les é e

— Le tracé de la courbe du facteur de anique eén fonction de la température
de I'g

- 1l con déflexion
Croisg axe des

ordor re.

b gauche
identifié, avec

- 1l convi
a droite.

indiCJtion d
- La valeur mo :

Pour
obsernvé
utilis§

<

des abscisses soit clairement

requence
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7.9 Test report

The report shall include the following.

- Complete identification and description of the material tested including source and manu-
facturer's code.

- ldentification of the test method, e.g., freely decaying torsional oscillation (see 7.2).

— Dimensions of the test specimen.

— Description of the calibration procedure.

- ldentification of the measurement atmosphere by gas composition, purity and rate used.
- Detaijs—efthe-test-spescimen—conditioningprierto-test—Hsome-heat tr“a/tr%".* is—qpplied to

the specimen to obtain this preferred analytical form, this treatmen \V\ed in the
report.
- Temperature programme including initial and final temperature > linear

temperature change or size and duration of temperature ste
— Original experimental data.
—  Number of test specimens tested.
- Equations used to obtain the mechanical dissipafion
— Plot of the mechanical dissipation factor ver

- The { e ordinate with upward
defle¢tions as increase in damping\The\ordinate § clearly labelled with| title and
units

— The femperature should be plotted e S creasing from the left to the right.
The g & 3 units of measurements.

-  Mean
For m agle other than 1 Hz, report the original pbserved
temperature ’ i on (f,) and the frequency shift factor usied ().
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T, Température de premiére déviation
T¢ Température initiale extrapolée

T, Température centrale
T T; Température d'inflexion
o . . 7
Q T Température finale extrapolée
w Température de retour a la ligne de base
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IEC 2850/

Figure 1 — Analyse entha
points de transition caracté

Taille: 1,50 mm
Vitesse de chauffage: 10 K/min

Athmospheére: gaz inerte

V) o

Température °C
IEC 2851/03

Figure 2 — Analyse thermomécanique (TMA) (Expansion):
détermination de la température de transition vitreuse Ty
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