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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

METHODES D’ESSAI POUR LA DETERMINATION
DE LA TEMPERATURE DE TRANSITION VITREUSE
DES MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES

AVANT-PROPOS VAN

1006 © CEI

1) Lps décisions ou accords officiels de la CEl en ce qui concerne les questic

3)

La

mité d’'Etudes n° 15

Le

Le

Gomités d'Etudes ol sont représentés tous les Comltés nationaux s'intéressa

Gomités nationaux.

ns le but d’encourager l'unification internationale, la CE| expri S és nationaux
optent dans leurs régles nationales le texte de la/ recomy = de la CEIl, dans la mesure oll les
nditions nationales le permettent. Toute dive a ‘recommaridation de ta C'ql et la régle
tionale correspondante doit, dans s dans cette
rniére.

résente norme ie_pa amité 15A: Essais de courte durée, du Co-

texte de @e orme est.issindes do ments suivants:

Wx Mols Rapports de vote

A(BC)56 15A(BC)58
15A(BC)60 15A(BC)63

vot outj & I'approbation de cette norme.

arés par des

iohs; expriment

s décisions constituent des recommandations internationgles ggréde o telles par les

ation sur le
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

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

FOREWORD

1) The fom]al decisions or agreements of the {EC on technical matters, prepared by
which all the National Committees having a special interest therein are represefte
possible| an international consensus of opinion on the subjects dealt with.

2) They haye the form of recommendations for international use and they\are a
Committpes in that sense.

es on
as -

3) In order|to promote international unification, the IEC expresses tne : aticnal Comnjittees
shouid adopt the text of the IEC recommendation for their nationa S i : tional conditiol:['s will
permit. Any divergence between the IEC recommendation and thg ¢o onding-national rules shoyld, as
far as pgssible, be clearly indicated in the lattar.
This stangard has been pr i : Short-time tests, of IEC Tachni-

ing documents:

The text of this stida
< WW Reports on Voting

1}Mc\g)5g 15A(C0O)58

A(CO)80 15A(CO)63

X

Full information on’ the voting for the approval of this standard can be found in the Yoting

Reports indicated in the above table.
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METHODES D’ESSAI POUR LA DETERMINATION
DE LA TEMPERATURE DE TRANSITION VITREUSE
DES MATERIAUX ISOLANTS ELECTRIQUES

1 Domaine d’application

Ces méthodes d’essai couvrent les modes opératoires pour la détermination de la
température de transmon wtreuse des matériaux lsolants électriques solides. Eiles
s'appliqguent—aux—matéric orphes—a maté barticllementcristallisés
tion ni de

mation dans la zone de transition vitreuse.

2 Définitions

2.1 Transition vitreuse

Chapgement physique dans un riateri ,f d'un ma-
térigu partiellement cristallisé, de vers (ou
& partir d’) un état dur.

ivement étroite
de premier

La température de transition vitreuse ne peut &tre déterminée facilement qu'en pbservant la
température a laquelle une modification importante se produit dans Tune des proprigtés électriques,
mécaniques ou thermiques spécifiques, ou dans une autre propriété physique. De plus, la température
relevée peut varier considérablement suivant la propriété choisie pour I'observation et suivant les détails
de la technique expérimentale (par exemple vitesse de chauffage, fréquence de I'essai). C'est pourquoi fa
température Tg relevée ne sera considérée que comme une valeur approxtmatuve valable uniquement pour
la technique donnée et les conditions particulidres d'essai.
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1

2 Definitions

2.1

crystalline material from (or to) a viscous

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

Scope

These methods of test cover procedures for the determination of the glass transition
temperature of solid electrical msulatmg matenals They are applncable to amorphous
materials ¢ : oFia : :

stable and

are

Glass transition

NOTE - | The glass transition ' : : ¢ rarréw temperature region and is simijar to
the solidification of a liquid toa glass s g orde ransition. Not only do hardness and Hrittle-

ness undergo rapid changes 3 it.other properties, such as thermal expapsion
and heat|capacity, also cha : . This nome s also referred to as a second order trangition,
rubber transition or rubbe Bnsition. < han one amorphous transition occurs in a materiaf, the

s of the molecular backbone or accompanied by the
>be the glass transition. Blends of amorphous matprials
associated with a separate component of the blend.

one assofiated w
largest change in p
may have

NOTE - The glass transition temperature can be determined readily only by observing the temperature at which a si-
gnificant change takes place in some speciic slectrical, mechanical, thermal, o other physical property. Moreover, the
observed temperature can vary significantly depending on the property chosen for observation and on details of the
experimental technique (e.g. heating rate, frequency of test). Therefore, the observed Tg should be considered only an
approximate value, valid only for that particutar technique and test conditions.
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Intérét de ia méthode

La température de transition vitreuse dépend trés fortement du passé thermique de la
structure du matériau soumis aux essais.

Pour les matériaux amorphes et semi-cristallisés, la détermination de la température de
transition vitreuse peut fournir d'importantes informations sur leur passé thermique, leurs
conditions de mise en oeuvre, leur stabilité, la progression des réactions chlmlques et leur
comportement mécanique ou électrique.

La température de transition vitreuse peut étre utilisée, par exemple me indication du
deg mpérature
de transition vitreuse des matériaux thermodurcissables s’élév ave mentation
du

Sa rés spéci-
fications et pour la recherche.

4
La
vitr

cap

Sel

peu

5

5.1

Méthodes d’essai

détermirier la température de transition
areils disponibles dans le commerce et
aractéristique de —100 °C a 500 °C.

sa structure ou son état physiqui; etc., il se
vitreuse.

uffage ou de

lion vitreuse se produit dans un intervalle de tempéraHre et on sait
fage peuvent

de températures de transition vitreuse mesurées avec des techniques différentes sera

Généralités

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

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

d'un matériau.

b) La transition vitreuse est indiquée par un changement endothermique des flux .
différentiels de chaleur résultant d'une modification de la chaleur spécifique du

matériau.
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3 Significance of the method

The glass transition temperature is highly dependent on the thermal history of the material
structure to be tested.

For amorphous and semi-crystalline materials the determination of the glass transition
temperature may provide important information about their thermal history, processing
conditions, stability, progress of chemical reactions, and mechanical and electrical
behaviour.

The glass transition temperature may be used, for example, as an indication of the degree
of cure of[thermoset matenals. iti rials
normally increases with increasing cure.

its determi{nation is useful for quality assurance, specification co

4 Test methods

This stand ure.
They are b re
range of -1

One meth < : 3 ation of the transition than the others
depending i i 3
Selection

pver a temperature range and is known to be affected by time
of heating (cooling). For these reasons only data gathered|at the

NOTE -
depend
same h

Care sh ring 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 provide a rapid
method for determining changes in heat capacity in a material.

b) The glass transition is indicated by an endothermic shift in the differential heat flow
resulting from a change of the heat capacity of the material. :
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5.2 Définitions
5.2.1 Analyse enthalpique différentielle a balayage (DSC)

Technique par laquelle on mesure, en fonction de la température, la différence entre les
apports d’énergie 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. Le résultat est la courbe d'analyse enthalpique différentielle ou courbe DSC.

5.2.2 Analyse thermique différentielle (DTA)

Technique par laquelle on mesure, en fonction de la températ la différence de

température entre un matériau essaye et un matériau de référ
environnant commun au matériau essayé et au matériau de référence

différentielle ou courbe DTA.

OTE - On distingue quatre points caractéristiques de trane i &s ior} vitreuse (voir
igure 1):

§ au point de plus grande

Température initiale extrapolée (Tt) en °C - Point d
bntale avant la

ente de la courbe de transition avec la droite tirée en p
ransition.

Température finale extrapolée (Te) int d'inte sec‘ de Iz’ tangente au point de plus grande
pente de la courbe de transition avac la droite irée_en prolongemeiit de la courbe fondam bntale aprés la

Température d'inflexi P d rbe thermique correspondant au soreret de la pre-

pond au point
On idens P
Températuce dep

a) en °C - Point ol I'on observe la premiére déviation par rapport & la
hbe fondamentale avant la transition.

a_courbd fondamentale (Tr) en °C - Point ol I'on observe ta defnidre déviation

dé\ cette norme on adopte Tm comme étant la température de transition
qui, correspond généralement le mieux a la température ¢le transition
66 par la méthode dilatométrique ou par une autre méthode.

os définies ci-dessus peuvent &tre choisies pouf les besoins de
par contrats individuels. ]

5.3 Parameétres d’influence

5.3.1 Une augmentation ou une diminution de la vitesse de chauffage par rapport aux
valeurs prescrites peut modifier les résultats. La présence d’'additifs et/ou d'impuretés
affecte la température de transition tout particulidrement si les impuretés tendent a former
un mélange homogene ou si elles sont miscibles dans la phase de post-transition. Si la
dimension des granulés a un effet sur la mesure de la température de transition, les
éprouvettes & comparer devront présenter approximativement la méme granulométrie.
L'évaporation de produits volatiles (par exemple de l'eau) pendant la mesure peut
également influencer les résuitats.
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6.2 Definitions
5.2.1 Differential scanning calorimetry (DSC)

A technique in which the difference in 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. The record is the
differential scanning calorimetric or DSC curve.

5.2.2 Differential thermal analysis (DTA)

A technique in which the temperature difference between a tested rial and a
reference | material is measured as a function of temperature Wi
environmelnt of the tested material and the reference material is subjected t
temperatufe programme. The record is the differential thermal analygis ©

NOTE - | There are four characteristic transition points associated with-a gl ; i ):

Extrapoltad onset temperature (Tf) in °C - The point of intessection of the bint of
greatest klope on the transition curve with the extrapolated bgseling prior ta
Extrapolated endset tomperature (Te) in °C/~ The pojrt of interseg jo he tadgent drawn at the point of

greatest glope on the transition curve with the extrapolated baseliné following the transition.

Midpoint
difference between the extrapojated onset and

tve corresponding to the peak of the first

Inflactiop temperature (Ti) in
his point corresponds to the inflectior] point

derivativp (with respect te time

Tempergture of first deyiatic XThe boint of first detactable deviation from the extrapolated base-
line priof to the transition.

Tempergture of réturnxto
beyond fransitj

Tm will be taken as the glass transition temperatufe 7g
which us nds\more closely to the transition determined by the dilatometric
and other

NOTE - fatures than those previously defined can be used for specification purpoges as

established-by individual contract

5.3 Interferences

5.3.1 An increase or decrease in heating rate from those specified may alter the results.
The presence of additives and/or impurities will affect the transition, particularly if an
impurity tends to form solid solutions, or to be miscible in the post-transition phase. If
particle size has an effect upon the detected transition temperature, the samples to be
compared should be of approximately the same particle size. The loss of volatile
components (e.g. water) during the measuring process may affect the results.
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5.3.2 Dans certains cas le matériau constituant les éprouvettes peut réagir au contact de
'air au cours du cycle de température, causant des erreurs dans la mesure de la
température de transition. Lorsque 'on a constaté de tels effets, il faut prendre la
précaution de faire I'essai sous vide ou dans une enceinte remplie de gaz inerte. Comme
certains matériaux se dégradent aux environs du point de transition vitreuse, on veillera a
faire la distinction entre dégradation et transition.

5.3.3 Puisque I'on utilise des quantités de quelques milligrammes de matériau, il est
essentiel de veiller & ce que les éprouvettes soient homogénes, représentatives, ainsi que
de masse et de forme similaires.

el capable
relevant
ure entre
précision

nt utilisées

quates pour
eEon de la
registreur

puvette de
dans l'air.

I'axe de
température de Iinstrument a I'aide d’un ou plusieurs matériaux de référencq standards
cités ci-aprés. Les matériaux de référence doivent étre d’une pureté supérieure ou égale a
99,9 % et doivent é&tre 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.
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5.3.2 In some cases the material of the test specimens may react with air during the tem-
perature cycle, causing an incorrect transition to be measured. Where it has been shown
that this effect is present, provision shall be made for running the test under vacuum or an
inert gas blanket. Since some materials degrade near the transition region, care should be
used to distinguish between degradation and transition.

5.3.3 Since milligram quantities of material are used, it is essential to ensure that test
materials are homogeneous, representative and of similar mass and shape.

54 App

5.4.1 A differential scanning calorimeter or differential thermal
ling) at rates up to at least (20 £ 1) K/min, and of av
heat flow or differential temperature between the

reference material, to the required sensitivity and precision.

5.4.2 Aluminium or other metal pans of high thermal co » : test
specimen holders.

5.4.3 For| ease of operation an ine rox-
imately equiivalent to the test specimen

5.4.4 Red appea s, with suitable graduations for
indication ure.

5.4.5 Nitrogen , i inert gas supply, for blanketing the |test
specimen. |If oxidative reacti o' @ 8d, air can also be used.

The dew-point ted ¢ hell be below the lowest operating temperature.

Following fthe instrument manufacturer’s procedure calibrate the temperature axis of the
instrumen{ ‘by” using “one or more of the standard reference materials given bglow.
Reference materials shall have a minimum purity of 99,9 % and shall be selected accord-
ing to the temperature range of interest. Calibration against these materials shall employ
the same heating rate, purge gas and purge gas fiow rate to be used for the test
specimens.
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Pour de nombreux essais on peut utiliser les matériaux de référence présentant les points
de fusion suivants:

Matériaux de référence Point de fusion (°C)

Moercure - =389 [1}]

Gallium ' +29,8

Indium +156,6 [1]

Etain +232,0 [1]

Plomb +327,5 (1]

Zinc +419,6 [1] /N

[1] Rossini, F.D., Pure and Applied Chemistry, volume

- 1970, page 557.
NDTE - Les températures du point de fusion indiquées ci-dgssus_correspondent 3 : ture initiale
extrapolée de la courbe d'analyse dans le cas d’analyse calorimétsis » : $ puissance
{DSC) et au pic de fusion endothermique dans le cas d’ ), lorsque le
capteur de température est logé a l'intérieur de I'éprouyette,
5.6 | Précautions
Cettp norme peut impliquer l'usage até : dures ou d’appareils présentant
un gertain danger. L'utilisateur d fendre les

mesures nécessaires de sécurité
avarnt son utilisation.

5.7 | Eprouvettes

loulées ou en boulettes - Couper les éprouvettes avec un microtome,

5.7.3 Eprouvettes sous forme de films et de feuilles - Pour les films d’épaisseur supérieure
20,04 mm, voir 5.7.2. Pour les films plus minces, couper des bandes s’adaptant aux tubes
a essais ou étamper des rondelles si on utilise des capsules circulaires.

5.7.4 Eprouvettes liquides - Les résines thermodurcissables liquides catalysées peuvent
étre polymérisées directement dans la capsule porte-éprouvette.

NOTE - Tout traitement mécanique ou conditionnement thermique sera noté.
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For many test measurements, the following melting-point reference materials may be

used:

Reference material

Mercury
Gallium
Indium
Tin
Lead

Zinc

Melting-point (°C)

-38,9
+29,8
+166,6
+232,0
+327.,5
+419,6

1

L)

nl.

1]
]

NOTE - 1
ditferential

spacimen.

5.6 Precautions

This standa
the responj
and to dete

57 Test Epecimens

5.7.1 Pow
as outlined

efed :
in 5.8. c

often introduce therm

change the

razor blade
size, in thic
approximat

[1] Rossini, F.D., Pure and Applied Chemistry, volume 22,

1970, page 557.

in
%int
ost

Ces

Avoid grinding if a preliminaryvthermal cycle

ion
by

e,

5.7.3 Film or sheet test specimens - For films thicker than 0,04 mm, see 5.7.2. For
thinner films, cut slivers to fit in the test specimen holder or punch disks, if circular test
specimen pans are used.

6.7.4 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.
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5.8 Mode opératoire

5.8.1 Utiliser une éprouvette de masse appropriée au matériau en essai. Dans la plus
part des cas 10 mg & 20 mg sont suffisants. Prendre une quantité du matériau de refé-
rence présentant une capacité thermique proche de cellie de I'éprouvette.

5.8.2 Ouvrir I'amenée du gaz de purge prescrit en 5.4.5. Effectuer et enregistrer un
premier cycle thermique jusqu'a une température suffisante pour effacer le passe
thermique de I'éprouvette; I'essai est effectué a une température de (20 £ 1) K/min.

5.8.3 Maintenir la température constante jusqu'a ce que [I'équilibre soit atteint
) VAN

[

squ’a une

S

randes de la
tompensation
mesure de la

érature de

pt Tg sera

ris sa pro-

venance et la référence du fabricant.

5.9.2 La description de I'appareil utilisé pour 'essai.
5.9.3 La forme de I'éprouvette, la méthode de sa préparation et tout préconditionnement.

5.9.4 L'indication des dimensions, de la forme et du matériau du support de I'éprouvette.
La vitesse moyenne de la variation linéaire de la température.

5.9.5 La description du procédé de calibrage de la température.
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5.8 Procedure

5.8.1 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 may be used.

5.8.2 Initiate flow of purge gas according to 5.4.5. 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.

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

AN
w the ra\nsllion

5.8.4 Quench cool at a rate of at least (20 + 1) K/min to well be
temperature of interest, usually 50 K below.

5.8.5 Hold temperature until a steady state is achieved (usué

5.8.6 Reheat at a rate of (20 + 1) K/min and rege

g until all desjred
transitions have been completed. '

Other heati
NOTE - s thereby improving detectability. In
the case 6 for heat capacity measurements. |
5.8.7 Measure th@ s C) and record it as Tg.
5.8.8 Detj' i 8 o/ on a minimum of two test specimens and| 7g
reported a 3

and

manufacturer’s code.
5.9.2 Description of instrument used for the test.
5.9.3 Form of test specimen, method of preparation and any pre-treatment.

5.0.4 Statement of the dimensions, geometry and material of the test specimen holder
and the average rate of linear temperature change.

5.9.5 Description of temperature calibration procedure.
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5.9.6 LU'identification du milieu environnant I'éprouvette, en déterminant pression et débit
du gaz de purge, pureté et composition, y compris les taux d’humidité, s'il y a lieu.

5.9.7 La température de transition vitreuse Tg déterminée.

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

G_Mélmma;mmmmwue_m) VAN

6.1 Généralités

6.1.1 Cette méthode permet de déterminer la températ itien vitreuSe de maté-

riapx en utilisant les procédures suivantes:
Prgcédure B1 - Thermodilatométrie (expansion)

Ce
fon

i Jdlté tout au
canique ne

Cette procédure s’appli ésentent sufflsamment de modification de
la dureté au cours de e la sonde
mépanique réalise r I'éprouvette. Elle peut ne pas étre adaptée 2
de

6.1 ddure "ent un analyseur thermomécanique ou un appareil
ser| 3 g s'appuyant

sur| d'élévation
de

<
Le v la sonde meécanique est enregistré en fonction de la température

: , soit lors de
. lexlpansior Scdure oitte péRétration—{proeédd st-utilisée pour
détermmer la température de transutlon vutreuse

6.1.3 La thermodilatométrie (procédure B1) donne une procédure rapide pour mesurer
les variations dimensionnelles d'une éprouvette en fonction de la température sous une
charge négligeable, alors que I'éprouvette est soumise a un programme de température
donnée.

Une discontinuité du coefficient de dilatation thermique est associée a la transition
vitreuse.
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5.9.6 Identification of the test specimen atmosphere, gas pressure and flow réte, purity
and composition, including humidity, it applicable.

56.9.7 The measured Tg.

5.9.8 Any side reactions (for example crosslinking, thermal degradation, oxidation) shall
also be reported and the reaction identified, if possible.

nical analysis (TMA) L

materials ysing the following techniques:

Method B1

This meth igi test
temperatuLe m@ssi on of the test specimen
by the sensing probe occurs.

Method B3
This methpd is applicable the
test tempgérature range, sing

probe occfirs. it may not be g

6.1.2 Both techni
the movement of
a constant heati

5 thermamechanical analyser or similar device to determine
ed of a test specimen when the material is subjected to

4
The mov

The charnge/in sl of the probe displacement curves in expansion mode (Bf) or
mnetraticﬂ%mmmmm.

6.1.3 Thermodilatometry (Method B1) provides a rapid method to measure the change in
dimension of a test specimen under negligible load as a function of temperature whilst the
test specimen is subjected to a controlled temperature programme.

A discontinuity in the coefficient of thermal expansion is associated with the glass
transition. :
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6.1.4 La procédure de pénétration (procédure B2), quant a elle, enregistre la modification
de la dureté d'une éprouvette sous charge en fonction de la température, alors que
I'éprouvette est soumise & une température selon un programme déterminé.

Une discontinuité dans le déplacement de la sonde mécanique par rapport a la courbe de
température peut étre associée 2 la transition vitreuse.

6.2 Définitions
6.2.1 Thermodilatométrie

Te ion_d’'une éprouvette est mesurée—en fonction de la
tenjpérature sous une charge négligeable, alors que la mati est soumise 3 une
température selon un programme déterminé.

6.2|2 Analyse thermomécanique (TMA)

Teghnique par laquelle la déformation d'une éproyvette e 6@ tion de la
température sous une charge constante, alo o I'é e 68 ise & une
température selon un programme déterminé.

6.3| Appareillage

6.3|1 Un support dans lequel on pet 3 la longueur
ou |du module de compression de QUVe : ment d'une
sorde mécanique. ‘

La [forme et la dime
appliquée sur I'Sprouvette pa inte ni de
cor : procédure B1) ou au contraire réalise yine entaille
sur| 2 ire ans.'intervalle de température considéré.

fa charge
!

Po B e dés sondes mécaniques plates et circulaires ¢'un diame-
prescrit des sondes mécaniques hémisphériques de diamétre

6.3.2 . Un>dispositif pour détecter le mouvement de la sonde mécanique sultant de
varjiations dans la longueur ou dans le module de compression de I'éprouvette et pour
traduire ces mouvements en un signal convena ystéme de

traitement de données. 1l convient que ce dispositit puisse fournir un signal électrique d'au
moins 1 mV pour un déplacement de 1 ym de la sonde mécanique, avec la possibilité
d’avoir une sensibilité moindre si nécessaire.

6.3.3 Un dispositif pour enregistrer les variations de longueur de I'éprouvette ou la
position de la sonde mécanique en fonction de la température de I'éprouvette. Un
enregistreur X-Y ou a déroulement de papier ayant une sensibiliteé de 1 um de
déplacement de la sonde mécanique pour 1 cm d'avance du papier ou davantage est
acceptable. Les instruments a relevé digital et traitement de données doivent étre
accompagnés d'un enregistreur analogique ou d'une imprimante appropriés.
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6.1.4 The penetration technique (Method B2) monitors instead the change in hardness of
a test specimen under load as a function of temperature whilst the test specimen is
subjected to a controlled temperature programme.

A discontinuity in the probe displacement versus temperature curve may be associated
with the glass transition.

6.2 Definitions
6.2.1 Thermodilatometry

A technique in which a dimension of a test specimen under negligible load is-measured as
a function|of temperature whilst the substance is subjected to a contro
programme.

6.2.2 Thermomechanical analysis (TMA)

A techniqiie in which a deformation of a test specimen u
measured [as a function of temperature whilst the test
controlled temperature programme.

6.3 Apppratus

6.3.1 A test specimen holder into which the sp: : the
length or i oci ong of a
probe.

The shapé an en
by the prc% the
test speci B2)
within the

For Metho

For Meth

6.3.2 Me

modulus ecimen and for translating these moveme

for input t0°3 OT 42 TOCESSIT : o-Se g-etemer 8 > able

of producing an electrical output of at least 1 mV/um of probe movement with provision for
less sensitive ranges when needed.

6.3.3 A means of recording changes in test specimen iength or probe position as a
function of test specimen temperature. 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.
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6.3.4 Un dispositif pour chauffer uniformément I'éprouvette avec une vitesse déterminée
dans lintervalle de température considéré. Il convient de prévoir un refroidissement de
I'étuve et de I'éprouvette lorsque des essais doivent étre faits aux environs de la
température ambiante ou au dessous de celle-ci. Une vitesse de chauffage et de
refroidissement allant au moins jusqu’'a 10 K/min est exigée.

Des systémes de mesure de la température de I'éprouvette.

6.3.5 Un dispositif pour purger I'espace environnant I’éprouvette avec un gaz inerte sec
tel que 'azote ou F'hélium, I'hélium ayant la préférence & cause de sa conductibilité
thermique plus élevée. Le point de rosée du gaz choisi doit se trou;egu-dessous de la

t le méme
l'axe de
de pureté
t en ligne

: i, observant
5 |q g spus une force de 50 mN (5 g)

o fusion avec la méme vitesse
: érence suivants peuvent étre utilisés:

-389 [1]

+29,8
+156,6 [1]
+282,0 [1]
+327,5 [1]
+419,6 [1]

4 {1] “Rossini, F.D., Pure and Applied Chemistry, volume 22,
1970, page 557.

64‘ Ledisaiif 8 et d'en :l pment ge gepiacemen (e emécani-
que sera étalonné en suivant les instructions du fourmsseur de l’apparell et en utilisant
des éprouvettes normalisées d'épaisseur connue. Dans ce but, des épaisseurs normali-
sées de 300 ym & 600 ym sont recommandées.

6.5 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.
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6.3.4 A means for uniformly heating the test specimen at a predetermined rate over the
temperature range of interest. Provisions should be made for pre-cooling the furnace and
test specimen where near ambient or sub-ambient temperature measurements are to be
made. Heating and cooling rates of up to at least 10 K/min are required.

Means for measuring the temperature of the test specimen.

6.3.5 A means of purging the test specimen environment with a dry inert gas, such as
nitrogen or helium (the latter preferred due to its higher thermal conductivity). The dew-
point of the selected gas shall be below the lowest operating temperature.

6.4 - Calibration

6.4.1 Temperature calibration to £1,0 K should Je & : serving the penetration
extrapolated onset by a 50 mN (5 g) {oade : ¢ test specimen {?en
heated thrpugh its melting-point at the 'same. ra 5 the\test specimen. The following
reference materials may be used.

Reference material

4 1 Rossini, £.D., Pure and Applied Chemistry, volume 22,

970, page 557.

6.42 Th ted

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 um to 600 um are recommended.

6.5 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.
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6.6 Eprouvettes

6.6.1 Les éprouvettes peuvent étre analysées a I'é6tat de réception ou aprés précondition-
nement. Si un conditionnement est appliqué & I'éprouvette avant I'analyse, ce traitement
doit étre noté dans le procés-verbal d'essai.

6.6.2 L'épaisseur préférentielle des éprouvettes est de 1 mm a 3 mm. D’autres
épaisseurs en dehors de cette plage peuvent étre utilisées mais elles doivent étre notées.
Une épaisseur de moins de 5 pm n'est pas recommandée. On préfére les éprouvettes
avec des surfaces paralléles lisses.

6.7 —Mode opératoire

6.7.1 Placer I'éprouvette de 1 mm & 3 mm d’'épaisseur dans lg
sonfde mécanique. Le capteur de température de I'éprouvet
'éprouvette ou le plus prés possible de celle-ci, selon les™i
I'appareil. Choisir une sonde mécanique selon 6.3.1.

matériaux mous peuvent présenter un enfoncer g’ la température de

Des

trangition vitreuse 7g. Dans ce cas, et si on trayai axpe procédure Bf), il pourra
s’avigrer nécessaire de placer une fine rondelle de méta entaire (par exemple en alu-
minium) entre la sonde mécanique-et ia s 8 \spéer : ugmenter,

6.7.2 Placer le porte-éprouvette ¢ avant de
refroidir ou de chauffer Iéprou ett a doit étre faite aux envifons de la
température ambiante © 8 i, refroidir 'étuve et I'éprouvette jusqu’a au
moinps 30 K au-dess 3 : s basse considérée. Le réfriggrant utilisé
pour le refroidisse on contact avec I'éprouvette.

6.7.3 Pro 3 iquer une Yforce de 5 mN 4 10 mN (poids de 0,5 g a|1 g) sur la
sonfle mécaniqd ~ assurer qu'elle est bien en contact avec I'éprouvette. On peut
utiliser d’aut 9%, M3 os doivent étre notées dans le procés-verbal d’egsai.

Pro¢ : ique o charge de 5 g & 100 g (50 & 1 000 mN) sur la sonde mécanique.

n essai préliminaire sur une éprouvette semblable peut 8tre nécessaire pour déterminer la

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

6.7.6 Une brusque variation de la pente de la courbe de déplacement de la sonde méca-
nique indique une transition dans le matériau, d’'un état a un autre. La température du
point situé a P'intersection de I'extrapolation des segments linéaires de la courbe (voir figu-
res 2 et 3) est considérée comme étant la température de transition vitreuse.
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6.6 Test specimens

6.6.1 Test specimens can be analyzed 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.

6.6.2 Preferred test specimen thickness is 1 mm to 3 mm. Thicknesses outside this range
may be used but shall be reported. A thickness of less than 5 pum is not recommended.
Test specimens with smooth parallel surfaces are preferred.

under the probe. The test specimen temperature sensor is placed in <o
specimen of as near to the test specimen as possible (whichever is recommeqded b

ay be required to be placed between the|pr i oper surface of the
test specimen to effectively increase ¢ diantete

6.7.2 Move the furnace to enclose the t¢ NEF jas
before. coqgling or heating the test § > or
sub-ambient temperatures are 8 becimen and furnace to at lgast
30 K below|the lowest tempe g ‘ - not
come into di N acine

6.7.3 Method B1 4 § S.mN 0 mN (or 0,5 g to 1 g load) to the senging
probe to ensure that'tp 3 { be

Method B2

6.7.4 Selgc ARPrQP iate sensitivity setting on the recorder.

NOTE - Pre-dnalysis on'a similar test specimen may be necessary to provide this information.

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

6.7.6 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.


https://iecnorm.com/api/?name=0f97349d86060bb9ae9437ca5908b526

_o8- 1006 © CEI

6.7.7 Si des contraintes résiduelles sont apparentes (inflexion irréversible et subite de ia
courbe 2 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 Iessai 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).

6.7.8 1l convient que la mesure soit faite au minimum sur deux éprouvettes et 7Tg
rapporté en tant que moyenne de ces mesures. Les résultats obtenus en répétant I'essai
sur quelques éprouvettes ne doivent pas dtre considérés comme étant des essais

indépendants sur des éprouvettes neuves.

Calculs

aval de la

tée dans le

insi que les
les contrain-

ientation de¥ éprouvettes par rapport a la piéce d'origine et la| direction et
fibres de renforcement si on essaie un matériau composite.

6.9.5 La température de transition vitreuse (T9).

6.9.6 La description de I'appareillage d'analyse thermomécanique utilisé.
6.9.7 Le gaz de purge et son débit, milieu réfrigérant, si utilisé.

6.9.8 Les détails de la forme de la sonde mécanique et de ia charge utilisées.
6.9.9 Les courbes de déplacement de ia sonde mécanique relevées.

6.9.10 La vitesse de chauffage.
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6.7.7 If residual stresses are evident (a sudden irreversible deflection at 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).

6.7.8 Determination should be made on a minimum of two test specimens and Tg
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.

6.8 Calwtations

Determine the glass transition temperature as follows:

6.8.1 Construct a tangent to the expansion or to the penetra
transition temperature.
6.8.2 Con he
transition temperature.
6.8.3 The e]emperature at which these on
temperature| (7g).

6.9 Rep

j'

The report shall include the fo
6.9.1 Desitnation jon
on lot number and
6.9.2 Meth or
environmen
6.9.3 Tes the
oriented fib

test specimen.

6.9.4 Dimﬁnsions o

6.9.5 Glass transition temperature (79).

6.9.6 Description of the thermomechanical analytical apparatus used.
6.5.7 Purge gas, flow rate and cooling medium if used.

6.9.8 Details of probe shape and load used.

6.9.9 Probe displacement curves obtained.

6.9.10 Heating rate.
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7 Méthode C: Analyse mécanique dynamique (DMA)

7.1  Généralités

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

7.1.2 Une éprouvette de forme définie est soumise & des oscillations mécaniques, soit 2
la fréquence de résonance propre, soit & une fréquence déterminée. Le facteur de
dissipation mécanique de I'éprouvette est mesuré en fonction de la température (en
condmons |sothermiques ou en température vanable) lLa courbe représentant le facteur

N d\dw’principe de

-
14
2
2
o
]
:
]
3
[
3
-~
Q.
(]
-g.
°
2
-
o
c
f~a
@
[

7.1.8 Ces méthodes s’adressent tout particuliéreme X\Maté i un module
d’élasticité compris entre 0,5 MPa et 100 GPa. g peut\étre , Buivant les
appgpreils utilisés.

7.2| Définitions

7.2]1

Tec rte d'une
sub m%uré(s) en
fon ison de ces
fact

7.2

Poir lequel se
prod

Dan néthode d’'essai, la température correspondant au pic d¢ la courbe
du 4 ipation mécanique accompagnant la transition vitreuse est considérée

¢ de transition vitreuse.

Modu

d’accumulation complexe

Valeur complexe égale au rapport entre les contraintes mécaniques et la déformation
mécanique en régime sinusoidal.

7.2.4 Module d’accumulation

Partie mathématiquement réelle du module d’accumulation.

7.2.5 Module de perte

Partie mathématiquement imaginaire du module d’accumulation.
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7 Method C: By dynamic mechanical analysis (DMA) |

7.1  General

7.1.1 This method covers the determination of the glass transition temperature of solid

electrical insulating materials using dynamic mechanical analyzers.

7.1.2 A test specimen of known geometry is placed in mechanical oscillation either at
fixed or natural resonant frequencies. The 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

characteris{(ig of the test specimen. Rapid changes in visco-elastic properties-at a particu-

lar temperature are normally referred to as transition regions.

NOTE - |The particular method for measurement of the mechanical dissipation\factor depends 1>he

operating |principle of the instrument used.

7.1.3 These methods are typically intended for materials having an
range of 0|5 MPa to 100 GPa. This modulus range may be-exte
instrumentfation used.

7.2 Definitions

7.2.1  Dynamic mechanical analysis (D

A techniqu
oscillatory

e in which either the storage or

722 G

The appro,

place.

For the p hi sthod, the temperature of the peak of the mech ical
dissipatiof e accompanying the glass transition is taken to be the agrlass
transition teir

7.2.3 Cpmplex storage modulus

the
the

or both, of a substance upder
6n of temperature, frequendgy or

ture range over which the glass transition takes

A complex quantity equal to the ratio of mechanical stress to mechanical strain under

sinusoidal conditions.

7.2.4 Storage modulus

The mathematically real part of the complex storage modulus.

7.2.5 Loss modulus

The mathematically imaginary part of the complex storage modulus.
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7.2.6  Facteur de dissipation mécanique
Rapport entre le module de perte et le module d’accumulation.

NOTE - Si, par exemple, un matériau est soumis & une déformation linéaire vibratoire sinusoidale

forcée € d'amplitude constante, la contrainte mécanique ¢ du matériau est alors déterminée par la formule
suivante:

G=E €=(E" +jEME

ou:

._E st le module d’accumulation complexe T~

EI’ est le module d'accumulation (dans ce cas, le module d'élasticité)
E” est lo module de perte '

j| estla racine carrée du nombre moins un

q facteur de dissipation mécanique est égal & E”/ E’

7.3 | Parameétres d’influence

7.3.1 Une augmentation ou une diminution d¢ ffage par rgpport aux

7.3.2 La température de transition™e i équence expérimgntale. Par
con équent la fréquence des oscills dtre spécifiée. (La température de

3 s rapoler une fréquence de rjférence en
utilisant un facteur d déterminé. Pour les besdins de cet

essai, : , doit &tre) mesurée (ou notée) a 1 Hz.

7.3.3 Pendantl'e

la dilatation@

dré toutes les dispositions nécessairjs pour que
5 le flambage de Iéprouvette bloquée dans son

que cette
vibratoire.

Les appareils de ce type sont couramment appeles analyseurs mecaniques dymnamiques.

7.42 Méthodes

Systémes a résonance

Oscillation en torsion & décroissance libre
Oscillation forcée & amplitude constante
Oscillation en flexion
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7.2.6  Mechanical dissipation factor
The ratio of the loss modulus to the storage modulus.

NOTE - If, for instance, a material is subjected to forced, sinusoidally oscillating, linear strain € of
constant amplitude, then the mechanical stress G in the material is determined by:
o=E €=(E' +jE")E

where:

_E is the complex storage modulus

£’ is the storage modulus (in this case the elastic modulus)

E” is the loss modulus
j  is the square root of negative one

the mechanical dissipation factor is equal to E"/ E’.

7.3 Interferences

7.3.1 Anlincrease or decrease in heating rate from thos

7.32 Th -.L transition temperature is & e fore
the frequency of oscillation must alwe ied: e transition temperpture
increases| with increasing frequency.) ation to_ a reference frequency mdy be
acoomplij i test
the transition temperature

7.3.3 Care shbuld be taken-se 0 hé clamped test specimen due to thermal
expansiorn does @c \ 6

7.4 Me

7.41

The function 5 us is to hold a test specimen of uniform cross section, so that
the test specimen as the elastic and dissipative element in a mechanically oscillated
system. :

Instruments of this type are commonly called dynamic mechanicatamatyzers—
7.4.2 Maethods

. Resonant systems

Freely decaying torsional oscillation
Forced, constant amplitude oscillation
Flexural osciflation
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Systémes non résonnants, fréquence constante

Oscillation en torsion, forcée, a amplitude constante
Oscillation en traction, forcée, 4 amplitude constante
Oscillation en compression, forcée, & amplitude constante
Oscillation en flexion, forcée, & amplitude constante

NOTE - Pour les systdmes a résonance, la fréquence d'oscillation dépend des propriétés de I'éprouvette
ot de la température.

7.4.3 L’appareillage doit comprendre les éléments suivants:

7.4r3: Rtta < isp de-fixation-qui-empéchetéchar c-e:;,

7.4 gxercer sur
I'ép ¢ ) peut étre
appliquée puis annulée, comme dans les dispositifs & vibra 3 ( ppliquée en
permanence, comme dans des dispositifs a vibratio 1

7.4 érimentaux
ind a| fréquence
d'o e précision
de

7.4.3. zontrbler la
température de I'épre n refroidis-
sar ermique.
7.4.3.5 tre gaz inerte pour les opérations de purge

7.4.3.6 Y& coulisse autre, di iti ] de mesurer
les

7.5

En|appliquant fa m&me vitesse de chauffage ou e méme programme d'essai que ceux pré-
vus pour les.éprouvettes, étalonner la mesure de température de l'instrument en suivant
Ies| insfructions du fournisseur de I'appareil, & I'aide d'une des substances syivantes (ou

les deux).

Température de Type de
Standard transition transition

Glace (eau) 0,0 °C Fusion
Indium 166,6 °C Fusion
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Non-resonant systems, fixed frequency

Forced, constant amplitude, torsional osciliation
Forced, constant amplitude, tensile oscillation
Forced, constant amplitude, compressive oscillation
Forced, constant amplitude, flexural oscillation

NOTE - For resonant systems the frequency of oscillation is a function of the properties of the test

specimen and is dependent on temperature.

7.4.3  All apparatus shall comprise the following:

7.4.3.1 3
without slipping.
7.4.3.2 Oscillatory deformation (strain) - A device for 2
deformatioL'i (strain) to the test specimen. The deformation (s ain
then relea:

devices.

7.4.3.3

experimen
oscillation

7434
temperatufe .
maintaininL

7.4.3.5

7.4.3.6

Using the|samecheating rate, ramp temperature schedule or isothermal temperature
g s, calibrate the instrument temperature axis, using the instru

applied, as in ( bration

en
or

an

used
ment

ith either or both of the following substances.

Transition Type of
Standard temperature transition
lce (water) 0,0 °C Fusion

Indium 156,6 °C Fusion
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7.5.2 Autres parameétres

Pour les autres paramétres utilisés pour la détermination du module et du facteur de
dissipation, I'étalonnage doit étre effectué conformément aux recommandations du
fabricant.

7.6  Précautions

Des effluents toxiques et/ou corrosifs peuvent apparaitre lorsqu’on chauffe I'éprouvette a
une température proche de son point de décomposition. Ces effluents peuvent étre
dangereux pour le personnel ou les instruments.

7.7| Eprouvettes

7.7l11 Les dimensions ou la forme des éprouvettes d’'essai ormes aux

‘recpbmmandations du fabricant de I'appareil.
Lorsqu’on utilise un petit nombre d'éprodvettes. i s éprouvettes
utilisées soient représentatives du matériau.

e, la taille
uvette de

7.7\2 En raison du grand nombre d'appareil
dest5 éprouvettes n'est pas réglementée.
0,76 mm x 10 mm x 50 mm se reveie :

lo module du
choisira des
matériaux a

7.8.3 oisir une fréquence d'essai aussi proche que possible de 1 Hz. Cette fréquence

d'gssai.peut.étre constante ou variable, suivant t'appareil d'essai.
NOTE - Pour les besoins do oot 6ssal fos Tésuitatsamalytiques-seront-retevés&—+Hz——

7.8.4 Faire varier la température de I'éprouvette dans toute ia plage concernée, tout en
mesurant ses propriétés élastiques et d’amortissement.

NOTES

1 - Il convient que les essais réalisés dans une plage de température donnée soient, de préférence, effec-
tués par paliers successifs ou & une vitesse suffisamment faible pour permettre d'obtenir un équilibre ther-
mique dans toute I'éprouvette. Lo 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
S min, avec des croissances de température de 1 K/min 2 2 K/min, ou suivant des paliers échelonnés de
2 K & § K, se sont révélés parfaitement adéquats. On peut observer I'effet de la croissance de température
en effectuant plusieurs essais 4 des vitesses différentes et en comparant les résultats.

2 - La précision requise pour la mesure de température dépendra de la vitesse de variation du facteur de
dissipation mécanique en fonction de la température de I'éprouvette soumise 2 f'essai. Dans les zones de
transition, I'expérience montre qu'il y a lieu que la température de I"éprouvette soit lue a 10,5 K.
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