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Nationales Vorwort

Das internationale Dokument IEC 45A/1310/CD:2020 ,Nuclear power plants — Instrumentation and control
important to safety — Electrical equipment condition monitoring methods — Part 4: Oxidation induction
techniques® (CD, en: Committee Draft) ist unveréndert in diesen Norm-Entwurf tbernommen worden. Dieser
Norm-Entwurf enthélt eine noch nicht autorisierte deutsche Ubersetzung.

Um Zweifelsfalle in der Ubersetzung auszuschlieRen, ist die englische Originalfassung des CD entsprechend
der diesbezuglich durch die IEC erteilten Erlaubnis beigefiigt. Die Nutzungsbedingungen fiir den deutschen
Text des Norm-Entwurfes gelten gleichermalten auch fir den englischen IEC-Text.

Das internationale Dokument wurde vom SC 45A ,Instrumentation, control and electrical power systems of
nuclear facilities* der Internationalen Elektrotechnischen Kommission (IEC) erarbeitet und unterliegt dem

Copyright der IEC .
Das Dokument wurde den nationalen Komitees zur Stellungnahme vorgelegt.

Da der Abstimmungszeitraum fiir einen FDIS nur 6 Wochen betrdgt, und dann keine sachlichen
Stellungnahmen mehr abgegeben werden kénnen, sondern nur noch eine ,JA/NEIN“-Entscheidung méglich
ist, wobei eine ,NEIN“-Entscheidung fundiert begriindet werden muss, wird bereits der CD als DIN-Norm-
Entwurf versffentlicht, um die Stellungnahmen aus der Offentlichkeit friihzeitig beriicksichtigen zu kénnen.

Fur dieses Dokument ist das nationale Arbeitsgremium UK 967.1 ,Elektro- und Leittechnik fiir kerntechnische
Anlagen“ der DKE Deutsche Kommission Elektrotechnik Elektronik Informationstechnik in DIN und VDE
(www.dke.de) zustandig.

Fir den Fall einer undatierten Verweisung im normativen Text (Verweisung auf ein Dokument ohne Angabe
des Ausgabedatums und ohne Hinweis auf eine Abschnittsnummer, eine Tabelle, ein Bild usw.) bezieht sich
die Verweisung auf die jeweils aktuellste Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments.

Far den Fall einer datierten Verweisung im normativen Text bezieht sich die Verweisung immer auf die in
Bezug genommene Ausgabe des Dokuments.

Der Zusammenhang der zitierten Dokumente mit den entsprechenden deutschen Dokumenten ergibt sich,
soweit ein Zusammenhang besteht, grundsétzlich Uber die Nummer der entsprechenden IEC-Publikation.
Beispiel: |IEC 60068 ist als EN 60068 als Europdische Norm durch CENELEC {bernommen und als
DIN EN 60068 ins Deutsche Normenwerk aufgenommen.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. IEC ist nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbezilglichen Patentrechte zu identifizieren.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass die Annahme dieser IEC/IEEE-Publikation die Anwendung von
Unterlagen erfordert, die Patentrechte berlihren kénnen. Durch Veréffentlichung dieser Norm wird kein
Zusammenhang in Bezug auf das Vorhandensein oder die Giiltigkeit jeglicher Patentrechte hergestellt. IEC
und/oder IEEE sind nicht dafir verantwortlich, wesentliche Patentanspriiche, fur die eine Lizenz erforderlich
sein kann, zu identifizieren, Untersuchungen zur Rechtsgiiltigkeit oder zum Anwendungsbereich von Patent-
anspriichen durchzufihren oder festzustellen, ob Lizenzbestimmungen im Zusammenhang mit einem ,Letter
of Assurance®, falls vorhanden, oder in anderen Lizenzvereinbarungen angemessen und nicht diskriminie-
rend sind. Anwender dieser Norm werden ausdriicklich darauf hingewiesen, dass die Bestimmung der Giltig-
keit jeglicher Patentrechte und das Risiko des VerstoRes gegen derartige Rechte ausschlieRlich in ihrer Ver-
antwortung liegt.

In der Reihe DIN IEC/IEEE 62582 (VDE 0491-21) sind folgende Normen erschienen:

— DIN IEC/IEEE 62582-1 (VDE 0491-21-1):2020-03, Kernkraftwerke — Leittechnik mit sicherheitstechni-
scher Bedeutung — Zustandstiberwachung elektrischer Geréte — Teil 1: Allgemeines (IEC/IEEE 62582-1:
2011)
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— DIN IEC/IEEE 62582-2 (VDE 0491-21-2):2020-03, Kernkraftwerke — Leittechnik mit sicherheitstechni-
scher Bedeutung — Zustandsiiberwachung elektrischer Geréte — Teil 2: Eindringmodul (IEC/IEEE 62582-2:
2011 + A1:2016)

— DIN IEC/IEEE 62582-3 (VDE 0491-21-3):2020-03, Kernkraftwerke — Leittechnik mit sicherheitstechni-
scher Bedeutung — Zustandstiberwachung elektrischer Geréte — Teil 3: Rei3dehnung (IEC/IEEE 62582-3:
2012)

— DIN IEC/IEEE 62582-4 (VDE 0491-21-4):2020-03, Kernkraftwerke — Leittechnik mit sicherheitstechni-
scher Bedeutung — Zustandsliberwachung elektrischer Geréte — Teil 4: Oxidation (IEC/IEEE 62582-4:
2011)

— DIN IEC/IEEE 62582-5 (VDE 0491-21-5):2020-03, Kernkraftwerke — Leittechnik mit sicherheitstechni-
scher Bedeutung — Zustandsliberwachung elektrischer Geréte — Teil 5: Optische Zeitbereichsrefiekto-
metrie (IEC/IEEE 62582-5:2015)

— DIN IEC/IEEE 62582-6 (VDE 0491-21-6):2020-05, Kernkraftwerke — Leittechnik mit sicherheitstechni-
scher Bedeutung - Zustandsiberwachung elektrischer Gerdte — Teil 6: Isolationswiderstand
(IEC/IEEE 62582-6:2019)

Das Original-Dokument enthalt Bilder in Farbe, die in der Papierversion in einer Graustufen-Darstellung
wiedergegeben werden. Elektronische Versionen dieses Dokuments enthalten die Bilder in der originalen
Farbdarstellung.

Aktuelle Informationen zu diesem Dokument kénnen Uber die Internetseiten von DKE (www.dke.de) und DIN
(www.din.de) durch eine Suche nach der Dokumentennummer aufgerufen werden.

Anderungen

Gegeniiber DIN IEC/IEEE 62582-4 (VDE 0491-21-4):2020-03 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) im Titel wurde "Oxidation" durch "Oxidationsmethoden" ersetzt;

b) eine Aussage, wann die Messung der Zeit bis zum Beginn der Oxidation bei einer konstanten
Temperatur (ZEO-Messung) nicht geeignet ist, wurde in Abschnitt 5 aufgenommen;

c) eine Anforderung zur Vorgehensweise bei der Probenahme von mehrlagigen Materialien wurde
aufgenommen (siehe 7.2.2);

d) die Anmerkung zur Vorgehensweise im Fall zu grofler Abweichungen zwischen den Messwerten eines
Satzes von Probestiicken wurde in eine Anforderung geéndert (siehe 7.3);

e) in Abschnitt A.1 wurde ein Hinweis aufgenommen, dass die Wahl der Bezugslinie bei ZEO-Messungen
einen groRen Unterschied im Wert des Einsetzzeitpunkts ausmacht;

f) das Beispiel des Messprotokolls bei TEO-Messungen in Anhang B wurde Uberarbeitet, ein Beispiel fr
ZEO-Messungen neu aufgenommen;

g) die Gliederung wurde uberarbeitet;
h) die Literaturhinweise wurden aktualisiert.
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Einleitung
a) Technischer Hintergrund, wesentliche Belange und Aufbau der Norm

Dieser Teil der IEC/IEEE 62582 behandelt speziell OxidationsmethodenM' zur Zustandsiiberwachung von in
Kernkraftwerken installietem elektrischem Gerat im Rahmen des Alterungsmanagements. Die Methoden
sind primér geeignet fur Probestiicke aus Polyolefin-basierten Materialien. Sie kénnen aber auch fir einige
Materialien auf Ethylen-Propylen-Basis und fir einige Ethylen-Vinyl-Acetat-Materialien angewandt werden.

Dieser Teil der IEC/IEEE 62582 ist der vierte Teil der Normenreihe IEC/IEEE 62582.

Die Normenreihe |IEC/IEEE 62582 wurde als ,Doppellogostandard” veréffentlicht, um sie fur das Alterungs-
management elektrischer Gerdte verwenden zu kénnen, die sowohl nach IEEE- als auch nach IEC-Regel-
werk qualifiziert wurden.

IEC/IEEE 60780-323 enthélt das Konzept und die Rolle, dass zustandsorientierte Qualifizierung als eine
Erganzung zur qualifizierten Nutzungsdauer in der Geratequalifizierung verwendet werden kann. In der
Geratequalifizierung ist der qualifizierte Zustand derjenige Zustand der Geréate, fir den eine akzeptable Leis-
tungsfahigkeit nachgewiesen wurde. Der qualifizierte Zustand ist der Zustand der Gerate vor Beginn eines
Auslegungsereignisses, fir den gezeigt wurde, dass das Geréat die Auslegungsanforderungen fir die festge-
legten Betriebsbedingungen erfilllt.

Verfahren auf Basis der Zustandsiberwachung und ihre Anwendung bei der Qualifizierung von Geraten wur-
den umfanglich erforscht, dokumentiert in NUREG/CR-6704, Vol. 2 (BNL — NUREG-52610) JNES-SS-0903,
2009 und IAEA-TECDOC-1825:2017.

Es ist beabsichtigt, dass diese |IEC/IEEE-Norm von Priflaboren, Kernkraftwerksbetreibern, Gutachtern und
Mitarbeitern von Genehmigungsbehérden angewandt wird.

b) Einordnung der Norm in die Struktur der Normen des IEC/SC 45A

Teil 4 der IEC/IEEE 62582 ist ein Dokument der dritten Ebene des IEC/SC 45A, welches die spezifischen
Fragen der Anwendung und der Leistungsféhigkeit der Oxidationsmessung im Rahmen der Qualifizierung
und des Alterungsmanagements elektrischer und leittechnischer Gerate in Kernkraftwerken behandelt.

Teil 4 der IEC/IEEE 62582 ist in Verbindung mit IEC/IEEE 62582-1 anzuwenden, die allgemeine Anforderun-
gen an die Anwendung von Methoden zur Zustandsiiberwachung sicherheitstechnisch wichtiger elektrischer
Geraéte in Kernkraftwerken enthalt.

Weitere Details der Gliederung der Normen des |IEC/SC 45A kénnen Abschnitt d) dieser Einleitung entnom-
men werden.

c¢) Empfehlungen und Einschrankungen beziiglich der Anwendung dieser Norm

Es ist wichtig, anzumerken, dass diese Norm keine zuséatzlichen funktionalen Anforderungen an Sicherheits-
systeme einflhrt.

N' Nationale FuRnote: Die in der englischen Fassung der IEC-Publikation verwendete Kombination der Worte ,Oxidation*
und ,Induction” (verwendet in den Abkiirzungen OIT = Oxidation Induction Time und OITP= Oxidadtion Induction
Temperature) soll anzeigen, dass hier eine Oxidation gezielt herbeigefiihrt wird. Fiir die deutsche Ubersetzung hat es
DKE/UK 967.1 als hinreichend erachtet, den Begriff ,Induction®, der eine aktive Malnahme indizieren soll, nicht wért-
lich zu Uibersetzen, sondern den Titel der Norm auf ,Oxidationsmethoden* zu erganzen.
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d) Beschreibung der Struktur der Normen des IEC/SC 45A und der Beziehungen zu weiteren
Dokumenten der IEC sowie Dokumenten anderer Organisationen (IAEA, 1SO)

IEC 61513 stellt das Eingangsdokument zu den Normen des IEC/SC 45A dar. Sie enthélt allgemeine Anfor-
derungen an die leittechnischen Systeme und Geréate, die zur Ausfiihrung sicherheitstechnisch wichtiger
Funktionen in Kernkraftwerken genutzt werden. Durch IEC 61513 werden die Normen des IEC/SC 45A
strukturiert.

In IEC 61513 wird direkt auf andere Normen des IEC/SC 45A verwiesen, die allgemeine Themen wie die
Kategorisierung von Funktionen und die Klassifizierung von Systemen, Qualifizierung, Trennung von Syste-
men, Mallnahmen gegen Versagen aufgrund gemeinsamer Ursache, Softwareaspekte rechnerbasierter
Systeme, Hardwareaspekte rechnerbasierter Systeme sowie Auslegung von Warten behandeln. Die Normen,
auf die direkt verwiesen wird, bilden die zweite Ebene und sollten zusammen mit IEC 61513 als ein in sich
konsistenter Satz von Dokumenten betrachtet werden.

Die dritte Ebene bilden Normen des IEC/SC 45A, auf die in IEC 61513 nicht direkt verwiesen wird. Diese
Normen behandeln spezielle Gerate, technische Methoden oder spezifische Aktivititen. Sie beziehen sich
hinsichtlich der allgemeinen Themen auf die Dokumente der zweiten Ebene, kénnen jedoch im Allgemeinen
fir sich allein benutzt werden.

Eine vierte Ebene erweitert die Normen des IEC/SC 45A um Technische Berichte, die nicht normativ sind.

Far IEC 61513 wird ein Darstellungsformat verwendet, das dem der grundlegenden Sicherheitsnorm
IEC 61508 ahnlich ist, mit einem Sicherheits-Lebenszyklus als Gesamtrahmen und zusatzlich einem System-
Lebenszyklus. Mit IEC 61513 werden die allgemeinen Anforderungen von |IEC 61508-1, IEC 61508-2 und
IEC 61508-4, fur die Anwendung auf dem nuklearen Sektor umgesetzt. In diesem Rahmen entsprechen
IEC 60880 und IEC 62138 fur den nuklearen Sektor der IEC 61508-3.

IEC 61513 bezieht sich bei Themen der Qualitatssicherung (QS) sowohl auf ISO als auch auf IAEA 50-C-QA
(inzwischen ersetzt durch IAEA GS-R-3).

In den Normen des IEC/SC 45A werden die Prinzipien und grundséatzlichen Sicherheitsaspekte des |IAEA-
Codes fiur die Sicherheit von Kernkraftwerken und der IAEA-Sicherheitsserie umgesetzt, insbesondere die
Requirements NS-R-1, Safety of Nuclear Power Plants: Design, und der Safety Guide NS-G-1.3, Instrumen-
tation and control systems important to safety in Nuclear Power Plants. Terminologie und Definitionen in den
Normen des IEC/SC 45A stimmen mit den von der |AEA verwendeten Uberein.
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Kernkraftwerke —
Leittechnik mit sicherheitstechnischer Bedeutung — Zustandsiiberwachung
elektrischer Gerate —
Teil 4: Oxidationsmethoden

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der IEC/IEEE 62582 beschreibt die Verwendung von Oxidationstechniken zur Zustandsiber-
wachung organischer und polymerer Werkstoffe in Geréaten der Elektro- und LeittechnikN? mit dem Ziel, hin-
reichend genaue und reproduzierbare Messergebnisse zu erlangen. Dies schlie3t Anforderungen an die Auf-
bereitung der Probestiicke, Anforderungen an Messsysteme und Anforderungen an Messbedingungen und
die Dokumentation der Messergebnisse ein.

Die verschiedenen Teile der IEC/IEEE 62582 sind Normen Uber Messverfahren, primdr zur Anwendung des
Alterungsmanagements im Rahmen von Eignungspriifungen und nach Einbau und Betrieb. IEC/IEEE 62582-1
enthalt Anforderungen an die Anwendung der anderen Teile der Reihe IEC/IEEE 62582 und einige allge-
meine Anforderungen, die fir alle Messverfahren gelten. Informationen tber die Aufgabe der Zustandsiber-
wachung im Rahmen der Qualifizierung sicherheitstechnisch wichtiger Gerate kénnen IEC/IEEE 60780-323
entnommen werden.

2 Normative Verweisungen

Keine.

3 Begriffe
Fur die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

31

Zeit bis zum Einsetzen der Oxidation

ZEO

(en: oxidation induction time (OIT))

relatives MaRR des Widerstands eines stabilisierten Materials gegen oxidativen Abbau, bestimmt durch die
kalorimetrische Messung des Zeitintervalls bis zum Beginn der exothermen Oxidation des Materials bei einer
spezifizierten Temperatur, in einer Sauerstoffatmosphére unter atmospharischem Druck

Anmerkung 1 zum Begriff: ZEO wird in Minuten (min) ausgedriickt.

3.2

Temperatur beim Einsetzten der Oxidation

TEO

(en: oxidation induction temperature (OITP))

kalorimetrische Bestimmung der Temperatur, bei der die exotherme Oxidation des Materials beginnt, wenn
es in einer Sauerstoffatmosphéare unter atmospharischem Druck einer spezifizierten Erwarmungsrate ausge-
setzt ist

Anmerkung 1 zum Begriff: TEO wird in Grad Celsius (°C) ausgedriickt.

N2 Nationale FuRnote: Abweichend vom englischen Text wurde ,instrumentation and control systems* mit ,Gerate der
Elektro- und Leittechnik" Gbersetzt, weil a) die Norm gemaR des neuen Scopes des IEC/SC 45A auch fir die Elektro-
technik gilt und b) es die physikalische Alterung der die Systeme bildenden Geréate betrifft (obgleich sich sowohl der
Titel der IEC 61513 als auch deren Anwendungsbereich aus historischen Griinden im Wesentlichen auf Leittechnik
beziehen).
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4 Abkiirzungen

Deutsch Englisch
CSPE chlorosulfoniertes Polyethylen CSPE chlorosulfonated polyethylene
DDK dynamische Differenzkalorimetrie’\® DSC differential scanning calorimeter
EPDM Ethylen-Propylen-Dien-Kautschuk EPDM ethylene propylene diene methylene
EPR Ethylen-Propylen-Kautschuk EPR ethylene propylene rubber
EVA Ethylenvinylacetat EVA ethylene vinyl acetate
ZEO Zeit bis zum Einsetzen der Oxidation oIT oxidation induction time
TEO Temperatur beim Einsetzten der Oxidation OITP oxidation induction temperature
PE Polyethylen PE polyethylene
PEEK Polyetheretherketon PEEK poly ether ether ketone
PVC Polyvinylchlorid PVC poly vinyl chloride
XLPE vernetztes Polyethylen XLPE  cross-linked polyethylene

5 Allgemeine Beschreibung

Oxidationsmethoden basieren auf der Erkennung der exothermen Oxidation, die eintritt, wenn ein Probestiick
in der Gegenwart von Sauerstoff erhitzt wird. Der Eintritt dieser exothermen Oxidation ist abhdngig vom Grad
der Verschlechterung einiger organischer und polymerer Materialien und kann als Indikator ihrer Alterung
genutzt werden. Es gibt zwei Arten von Oxidationsmethoden: basierend auf der Zeit, die erforderlich ist, um
den Beginn der Oxidation bei einer konstanten Temperatur zu erreichen (Zeit bis Einsetzen der Oxidation —
ZEOQ), oder basierend auf der Temperatur zu Beginn der Oxidation bei stetig gesteigerter Temperatur (Tem-
peratur beim Einsetzen der Oxidation — TEO). Beide Methoden ergénzen einander in der Weise, dass TEO
haufig bei solchen Materialien wirksam ist, bei denen ZEO schwierig bestimmt werden kann. TEO und ZEO
verringern sich mit zunehmender Verschlechterung des Materials. Die Methoden stehen in Beziehung zu der
Menge der Antioxidantien, die im Material enthalten sind. Mit fortschreitender Verschlechterung verringern
sich diese Antioxidantien. ZEO ist fir Materialien ohne Antioxidationsmittel ungeeignet, aber TEO kénnte
dafir brauchbare Ergebnisse liefern.

6 Anwendbarkeit und Reproduzierbarkeit

Die Oxidationsmethode ist am besten bei Probestiicken geeignet, die polyolefinbasierten Materialien (z. B.
PE, XLPE) entnommen wurden (wie z. B. Kabelméanteln oder Aderisolierungen). Sie kann auch bei einigen
Materialien angewendet werden, die auf Ethylen-Propylen basieren (z. B. EPR, EPDM), und einigen Ethylen-
vinylacetat-Materialien. Sie ist nicht anwendbar fir hochtemperaturstabile Polymere, wie z. B. PEEK.

Die Methode ist bei chlorierten Polymeren (z. B. PVC, CSPE) grundsétzlich nicht anwendbar, weil die durch
die Messung freigesetzten korrosiven Abbauprodukte die Messeinrichtung beschadigen kénnen. Kleinere
Probestiicke dieser Materialien (1 mg bis 2 mg) kénnen jedoch eine vorsichtige Anwendung erméglichen.

Die Methode ist nicht anwendbar bei Messungen vor Ort in Kernkraftwerken. Stattdessen kénnen Probesti-
cke aus dem Kraftwerk entnommen werden, die dann im Labor gemessen werden. Eine ZEO-Messung kann
fur ungealterte Probestiicke bis zu 90 min dauern, abnehmend mit zunehmend gealterten Probestiicken,
wohingegen TEO-Messungen typischerweise 30 min bis 40 min dauern.

ZEO-Messungen haben typischerweise eine Standardabweichung von 5 % bis 10 % des Mittelwerts, wohin-
gegen TEO-Messungen typischerweise eine Standardabweichung von 1 % bis 3 % des Mittelwerts haben.
Dies gilt sowohl fiir Messungen im gleichen Labor als auch in unterschiedlichen Laboren. Einige dieser

N3 Nationale FuBnote: Ein Verfahren der thermischen Analyse zur Messung von abgegebener oder aufgenommener
Warmemenge einer Probe bei Aufheizung, Abkiihlung oder einem isothermen Prozess. Definition nach ISO 11357-2.
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Abweichungen resultieren aus der Inhomogenitét der Probestiick-Materialien, was sich bei Zustandsmessun-
gen an Probestiicken sehr geringer Masse nennenswert auswirkt. ZEO-Messungen sind Ublicherweise bes-
ser reproduzierbar als TOIl-Messungen. Sie erfordern jedoch Referenzwerte, um Anderungen zu interpretie-
ren.

7 Messverfahren

7.1 Stabilisierung des polymeren Materials

Polymeren in erst vor kurzem gefertigtem Gerat muss ausreichend Zeit gegeben werden, sich zu stabilisie-
ren, bevor irgendwelche Zustandsbestimmungs- oder beschleunigte Alterungsmafinahmen vorgenommen
werden. Der Zeitraum fir die Stabilisierung eines Polymers héngt tiblicherweise von den Verarbeitungszu-
schlagstoffen und der Zusammensetzung des Polymers ab. Sind keine Angaben zu Stabilisierungszeiten des
Herstellers verfugbar, muss eine Dauer von 6 Monaten angenommen werden.

7.2 Probestiick-Gewinnung

7.21 Allgemeines

Messungen der ZEO oder der TEO liefern lediglich Informationen tber den Zustand des entsprechenden
Gerats fur Einbauorte, an denen das Probestiick entnommen wurde™. Die Wahl des Entnahmeorts zur
Zustandsiberwachung muss auf Basis der fir den Kraftwerksbetrieb reprasentativen Umgebungsbedingun-
gen erfolgen. Es ist wesentlich, dass diese Entnahmeorte einen méglichst grofien Bereich von Alterungs-
bedingungen reprasentieren, unter besonderer Beachtung von Einbauorten, an denen die Alterungsbedin-
gungen besonders hoch sind, z. B. im Fall von Hotspots. Der Einbauort, dem das Probestick entnommen
wurde, und die verfliigbare Information tUber den zeitlichen Verlauf der Umgebungsbedingungen am gewahl-
ten Einbauort missen dokumentiert werden.

7.2.2 Anforderungen an die Probenahme

Um die Durchfihrung von 5 Messungen an einem einzelnen Probestiick zu ermdéglichen, ist mindestens
50 mg Material erforderlich. Das entnommene Material muss von Ablagerungen auf der Oberflache gereinigt
werden. Fir die Reinigung der Oberflache dirfen keine Lésungsmittel verwendet werden. Probestiicke haben
Ublicherweise die Form von Splittern oder Spanen von der Oberflache eines Kabelmantels oder einer diinnen
Scheibe der Isolierung an einem Kabelende. Der Ort der Probestiick-Gewinnung muss aufgezeichnet wer-
den, einschlieRlich seiner radialen Verteilung (d. h., ob es sich um eine Oberflachenprobe oder um einen
Schnitt durch die Dicke handelt).

Falls zweilagige Materialien, z. B. Kabel, entnommen werden, muss im Bericht deutlich werden wie die Pro-
bestiicke gewonnen wurden. Der Messwert hangt vom Mengenverhéltnis der Lagen im gepriften Probestick
ab. Aus diesem Grund wird empfohlen, die Lagen nicht zu vermischen, wenn technisch méglich.

Probestiick-Gewinnung und Messverfahren missen die jeweils geltenden Anweisungen beziiglich der
Sicherheit von Personen und Geraten erflllen.

Es muss darauf geachtet werden, dass ungeeignete Umgebungsbedingungen wéahrend der Lagerung, von
der Probestiick-Gewinnung bis zu seiner Messung, vermieden werden. Es wird empfohlen, die Probestlicke
im Dunkeln bei Temperaturen nicht tber 25 °C und einer Luftfeuchte im Bereich von 45 % bis 75 % zu
lagern.

N4 Nationale FuBnote: Abweichend vom englischen Text des IEC-Entwurfs ist die Giltigkeit auch fiir solche Einbauorte
gegeben, die beziglich der betrieblichen Belastungen mit dem Entnahme-Einbauort vergleichbar sind.
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7.2.3 VorsichtsmaRnahmen

Werden Probestiicke fur ZEO/TEO vor Ort entnommen, muss das jeweilige Gerat vor und nach der Ent-
nahme der Probestiicke visuell kontrolliert werden, um dokumentieren zu kénnen, dass das Gerét nicht
beschéadigt ist.

Sollen Probestiicke von einem Gerét, das im Kraftwerk in Betrieb ist, enthommen werden, muss die Auswir-
kung auf den weiteren Betrieb und den qualifizierten Zustand vor der Entnahme bewertet werden.

ANMERKUNG Ist die Entnahme von Material aus einem Gerat, das in Betrieb ist, nachteilig fir den qualifizierten
Zustand oder den weiteren Betrieb, sollte das Gerat ausgetauscht oder entsprechend den Anweisungen des Betreibers
repariert werden, um den qualifizierten Zustand zu aufrechtzuerhalten.

7.3 Vorbereitung von Probestiicken

Probestiicke fiir jede ZEO- oder TEO-Messung miissen ein Gewicht von 5 mg + 1 mg haben. Jedes Probe-
stlick muss in Stlicke von maximal 1 mm geschnitten werden. Es wird empfohlen, das zerschnittene Probe-
stlick durch ein Sieb zu filtern, um Stickgréfen zu erhalten, die nicht gréer als 0,85 mm sind, da eine ein-
heitliche Probestiick-Vorbereitung wichtig ist, um eine reproduzierbare Oxidation des Probestlicks wéhrend
der Messung sicherzustellen. Das zerschnittene Probestiick muss in eine zur verwendeten Prifeinrichtung
passende Probestiick-Pfanne gegeben und verdichtet werden, um einen guten Kontakt zur Probestiick-
Pfanne zu erreichen.

Es missen Probestiick-Pfannen aus Aluminium verwendet werden, die offen sind oder Deckel mit Léchern
oder Sieben haben, um einen freien Zutritt des Sauerstoffs wahrend der Messung zu gestatten. Es miissen
mindestens drei Probesticke geprift werden. Wenn die Ergebnisse der Messungen der drei Probestiicke
eine Standardabweichung > 10 % des Mittelwerts bei ZEO oder > 3 % des Mittelwerts bei TEO aufweisen,
sollten zusatzlich zwei Probestiicke gemessen werden, falls geniigend Material vorhanden ist. Von diesen
funf Messungen werden der héchste und der niedrigste Wert verworfen und es wird der Mittelwert der drei
verbliebenen Probestiicke verwendet.

ANMERKUNG 1 Wenn es erforderlich ist, kleinere Probestiick-Gewichte zu verwenden, z. B. bei chloriertem Material,
sollte das im Prifprotokoll vermerkt werden.

7.4 Mess- und Priifeinrichtungen

Die Messeinrichtung fur Oxidationsmessungen muss in der Lage sein, exotherme Warmefreisetzungen im
Sub-Milliwatt-Bereich zu messen, z. B. eine dynamische Differenzkalorimetrie (DDK). Sie muss in der Lage
sein, eine isotherme Konstanz von £ 0,3 °C iber die Dauer der Messung aufrechtzuhalten, Gblicherweise bis
zu 90 min. Die Steigerungsrate der Temperatur muss programmierbar sein.

Die Prifeinrichtung muss die Probestiick-Kammer mit verschiedenen Gasen in einer regelbaren Geschwin-
digkeit spilen kénnen. Der Abstand zwischen der Gasumschaltstelle und der Messzelle muss so kurz wie
moglich gehalten werden, mit einer Totzeit von weniger als 1 min, um das Umschaltvolumen so gering wie

moglich zu halten. Entsprechend muss das Totvolumen bei einem Durchfluss von 75 ml min~" Kleiner als
75 ml sein.

Fur Analysezwecke muss der Unterschied des Warmeflusses zwischen einer Referenzpfanne und einer Pro-
bestiick-Pfanne als Funktion der Zeit (ZEO-Messung) bzw. der Temperatur (TEO-Messung) gemessen wer-
den.

7.5 Kalibrierung

Die Mess- und Prifeinrichtungen miissen entsprechend den Empfehlungen des Herstellers und der relevan-
ten Qualitatssicherungsprozeduren unter Verwendung eines fiir die relevanten Temperaturbereiche geeig-
neten Kalibriernormals (z. B. Blei/Indium/Zinn) kalibriert werden. Messungen eines Referenz-Probestiicks
missen vor jeder Charge der ZEO- bzw. TEO-Messungen durchgefiihrt werden, um die Giiltigkeit der Kalib-
rierung zu verifizieren.
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7.6 ZEO-Messmethode

7.6.1 Vorgehensweise

Die Vorgehensweise bei der Messung ist in Bild 1 dargestellt. Sie enthalt die folgenden Schritte.

— Das Probestiick wird in Stickstoff erhitzt, mit einer Temperaturanstiegsrate von 50 °C min~" bis 10 °C
unterhalb der Solltemperatur Tset. Danach muss die Temperaturanstiegsrate bis zum Erreichen der Soll-

temperatur auf 5 °C min~" reduziert werden.

— Das Probestiick wird dann fir 2 min bei der Solltemperatur in Stickstoff gehalten, danach wird die Atmo-
sphére in der Messzelle auf Sauerstoff umgeschaltet.

— Die exotherme Oxidation wird durch einen raschen Anstieg des Warmeflusses nachgewiesen.

— Die Zeit von der Umschaltung der Atmosphare auf Sauerstoff bis zum Beginn der Oxidation des Probe-
stiicks wird bestimmt. Diese Zeit ist die Zeit bis zum Einsetzen der Oxidation.

5°C xmin~"
\ Tset
Tset—10°C
3
o Stickstoff Sauerstoff
o
5 \
® ]
50 °C = min
2 min
Zeit

Schwellwert
§ Bezugslinie
=
@
£
@
=

«—— ZEO-Wert —— o

Zeit
Bild 1 - ZEO-Messung — Temperatur- und Gasprofile und der entsprechende Warmefluss

7.6.2 Temperaturprofil

Die Reproduzierbarkeit von ZEO-Messungen hangt vom Gebrauch eines standardisierten Zeitverlaufs ab.
Der Temperatursollwert Tset bei ZEO-Messungen muss 210 °C betragen, vorausgesetzt, dass die Oxidations-
zeit fur ungealtertes Material mindestens 30 min betrégt. Der Wert der ZEO ist zudem hochgradig abhéangig
von der gewahlten Solltemperatur Tset, siehe hierzu das Beispiel in Anhang . Ist die ZEO fir ungealtertes
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Material geringer als 30 min, muss die Solltemperatur 7set in 10-°C-Schritten reduziert werden, bis die ZEO
gréRer als 30 min ist. Wenn die ZEO fir ungealtertes Material gréRer als 90 min ist, muss die Solltemperatur
Tset in 10-°C-Schritten erhéht werden, bis die ZEO kleiner als 90 min ist. Nachdem der Wert von Tse fiir ein
spezifisches Material gewahlt wurde, muss der gleiche Wert fir alle nachfolgenden Messungen an dem
Material verwendet werden.

ANMERKUNG Eine ZEO > 90 min ist fur ungealtertes Material akzeptabel, vorausgesetzt, dass der beobachtete War-
mefluss wahrend der exothermen Oxidation ausreichend ist, um den geforderten Schwellwert zu Uberschreiten (siehe
6.6.4.2).

7.6.3 Gasdurchfluss

Der Durchfluss des Sauerstoffs muss wahrend einer ZEO-Prifung 75 ml min~' + 25 ml min™" betragen. Der
Durchfluss des Stickstoffs zu Beginn der ZEO-Priifung ist nicht kritisch, es wird aber empfohlen, dass er

ebenfalls 75 ml min~" + 25 ml min™" betragt.

ANMERKUNG Oxidationsmessungen kénnen durch den Durchfluss des Sauerstoffs wahrend der Priifung beeinflusst
werden. Fur geringe Durchflisse (<50 ml min"} kann dies bei ZEO-Priifungen zu erhéhten ZEO-Zeiten filhren. Im
Bereich von Durchfliissen von 50 ml min-' bis 100 ml min™" sind die ZEO-Zeiten weniger stark vom Sauerstoffdurchfluss
abhangig.

7.6.4 Bestimmung des Zeitpunkts des Beginns der Oxidation

6.6.4.1 Bestimmung der Bezugslinie

Der Schwellwert fur die Oxidation wird, wie in Bild 2 gezeigt, relativ zu einer Bezugslinie gemessen. Vor
Beginn der Oxidation gibt es Ublicherweise eine Periode konstanten Warmeflusses; diese wird als Bezugs-
linie genutzt. In einigen Materialien gibt es eine lineare Anderung des Warmeflusses bevor die Oxidation ein-
setzt. Auch dieser Verlauf kann als Bezugslinie genutzt werden, referenziert als ,schiefe Bezugslinie“.

Eben
- Schief
L=}
3 e
&
= Endothermer
g Abfall (TEO)
€0 —
g —_—
J Schmelzend
— endotherm
w (TEQ)

Zeit (ZEQ) oder Temperatur (TEO)

Bild 2 — Bei TEO- und ZEO-Messungen zu beobachtende Arten von Bezugslinien eben, schief,
endothermer Abfall, schmelzend endotherm)
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7.6.4.2 Bestimmung des Schwellwerts und des Zeitpunkts des Einsetzens der Oxidation

Der Schwellwert muss mit 0,1 W g'1, bezogen auf die Bezugslinie, definiert werden. Die Temperatur des Ein-
setzens der Oxidation ist definiert durch den Kreuzungspunkt der Prifkurve mit der um den Schwellwert
parallel verschobenen Linie relativ zur Bezugslinie, dargestellt in Bild 3.

Definition des Zeitpunkts des Einsetzens der Oxidation bei TEO- und ZEO-Messungen

Bezugslinie + Schwellwert

Bezugslinie

Warmefluss (W x g-1)

Einsetzen der Qxidation

Zeit (ZEQ) oder Temperatur (TEQ)

Bild 3 - Bestimmung des Zeitpunkts des Einsetzens der Oxidation
bei ZEO- und TEO-Messungen

Anhang A enthélt Beispiele von ZEO-Thermogramm-Arten aus der Praxis.

7.6.5 Messprotokoll

Das Messprotokoll muss die folgenden Angaben enthalten.
a) Beschreibung des Gerats, dem das Probestiick entnommen wurde. Diese muss umfassen:

o Details des Materials des Probestiicks, z. B. der allgemeine Polymer-Typ, die Nummer der chemi-
schen Zusammensetzung (Rezeptur);

e Stelle, an der das Probestiick entnommen wurde, z. B. durch Schaben der Oberflache, durch
Abschalen einer diinnen Scheibe;

e  fir Probestiicke aus einem Kraftwerk: Ortlichkeit innerhalb des Kraftwerks.
b) Vorgeschichte des Geréts, dem das Probestiick entnommen wurde. Diese muss umfassen:
e Dauer des Betriebs oder Dauer der Alterung fir Probestlicke, die im Labor gealtert wurden;
+ die Umgebungsbedingungen, denen das Probestiick ausgesetzt war, z. B. Temperatur, Strahlung.

c) Methode der Probestiickerstellung, einschlieBlich Vorbereitung des Probestiicks, ob doppelte Lagen
getrennt wurden (7.2).

d) Ort und Datum der Messungen.

e) Verwendete Messgerate und Software-Versionen, die fir Analysen genutzt wurden (7.4).
f)  Kalibrierverfahren (7.5).

g) Typ der eingesetzten Probestiick-Pfanne (7.3)

h) Durchfluss des Sauerstoffs wahrend der Prifung (7.6.3).

i) Temperaturprofil, einschlief3lich Grade des Anstiegs und Verweildauer (7.6.2).
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ANMERKUNG Falls das Messgerat dazu in der Lage ist, diese Informationen zu erzeugen, sollte das aktuelle Tempe-
raturprofil der Dokumentation hinzugefiigt werden.

j)  Art der Bezugslinie und Begriindung ihrer Wahl (7.6.4.1).

k) Typ des Einsetzpunkts und Begriindung der Wahl des Einsetzpunkts bei mehrfachen Einsetzpunkten.
1) Benutzter Schwellwert und Begriindung, falls kein Standardwert benutzt wurde (7.6.4.2).

m) Anzahl der gemessenen Probestiicke (7.3).

n) Mittelwert der ZEO-Messungen und Standardabweichung in Minuten.

0) Beispiele von Aufzeichnungen des Warmeflusses iber der Zeit, insbesondere wenn das Material keine
flache Bezugslinie mit einem gut definierten Einsetzzeitpunkt zeigt.

7.7 TEO-Messmethode

7.7.1 Vorgehensweise

Die Vorgehensweise bei der Messung ist in Bild 4 dargestellt. Sie enthélt die folgenden Schritte:

e Das Probestiick wird in der Prifeinrichtung in einer Sauerstoffatmosphéare mit 10 °C min~" erhitzt.
¢ Die exotherme Oxidation wird durch einen raschen Anstieg des Warmeflusses festgestellt.

e Die Temperatur, bei der das Probestick zu oxidieren beginnt, wird ermittelt. Dies ist die Temperatur
beim Einsetzten der Oxidation.

= . =
‘E 10 °C x min
)
[=%
g \
Ly

Sauerstoff

Zeit
b
% . Schwellwert
£
]
= -

Bezugslinie )
AV

Temperaturwert beim Einsetzen der Oxidation

Bild 4 - Temperaturwert beim Einsetzen der Oxidationbei der TEO-Messung
und der entsprechende Warmefluss
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7.7.2 Temperaturprofil

Die Temperatursteigerungsrate im Sauerstoff muss 10 °C min~" betragen, beginnend mit der Anfangstempe-
ratur, bis das Einsetzen der Oxidation beobachtet wird. Werden Messungen fortlaufend durchgefiihrt, muss
die jeweilige Anfangstemperatur < 50 °C sein.

7.7.3 Gasdurchfluss

1

Der Durchfluss wahrend TEO-Messungen muss fir Sauerstoff 75 ml min~! + 25 ml min~" sein.

ANMERKUNG TEO-Messungen kénnen durch den Sauerstoff-Durchfluss wahrend der Priifung beeinflusst werden.
Fur kleine Durchflussraten (< 50 ml min'1) kann das zu erhéhten TEO-Werten fuhren. Fur den Bereich von Durchflissen
ab 50 mI min~ " bis 100 ml min~" sind die TEO-Werte weniger stark vom Sauerstoff-Durchfluss abhangig.

7.7.4 Bestimmung des Zeitpunkts des Einsetzens der Oxidation

7.7.41 Bestimmung der Bezugslinie

Der Schwellwert des Einsetzens der Oxidation wird, wie in Bild 2 dargestellt, relativ zur Bezugslinie gemes-
sen. Ublicherweise wird der Warmefluss fiir den Zeitraum vor Einsetzen der Oxidation konstant sein; dieser
Verlauf wird als Bezugslinie genutzt. In einigen Materialien gibt es vor Einsetzten der Oxidation eine lineare
Anderung des Warmeflusses. Auch dieser Verlauf kann als Bezugslinie genutzt werden. Er wird dann
.Schiefe Bezugslinie” genannt.

7.7.4.2 Bestimmung des Schwellwerts und der Temperatur des Einsetzens der Oxidation

Der Schwellwert ist zu definieren mit 0,5 W g_1, bezogen auf die Bezugslinie. Die Temperatur des Einsetzens
der Oxidation ist definiert durch den Kreuzungspunkt des Temperaturverlaufs mit der um den Schwellwert
parallel verschobenen Linie relativ zur Bezugslinie, wie in Bild 3 dargestellt.

ANMERKUNG Der Warmefluss wahrend der TEO-Messungen ist nennenswert héher als bei ZEO-Messungen. Die
Wahl eines héheren Schwellwerts fiir die TEO-Messung, im Vergleich zur ZEO-Messung, erméglicht es, einen gleichblei-
benderen Wert fur das Einsetzen der Oxidation zu erhalten.

Anlage A enthélt Beispiele von TEO-Thermogramm-Arten aus der Praxis.

7.7.5 Messprotokoll

Das Messprotokoll muss die folgenden Angaben enthalten.
a) Beschreibung des Geréats, dem das Probestick entnommen wurde. Sie muss umfassen:

o Details des Materials des Probestiicks, z. B. der allgemeine Polymer-Typ, die Nummer der chemi-
schen Zusammensetzung (Rezeptur);

o Stelle, an der das Probestiick enthommen wurde, z. B. durch Schaben der Oberfliche, durch
Abschaélen einer diinnen Scheibe;

e fiir Probestiicke aus einem Kraftwerk: Ortlichkeit innerhalb des Kraftwerks.
b) Vorgeschichte des Geréts, dem das Probestiick entnommen wurde. Sie muss umfassen:
e Dauer des Betriebs oder Dauer der Alterung fur Probestiicke, die im Labor gealtert wurden;,
¢ die Umgebungsbedingungen, denen das Probestiick ausgesetzt war, z. B. Temperatur, Strahlung.

c) Methode der Probestiickerstellung einschlieflich Vorbereitung des Probestiicks, wurden doppelte Lagen
getrennt (7.2).

d) Verwendete Messgerate und Software-Versionen, die fir Analysen genutzt wurden (7.4).
e) Ort und Datum der Messungen.

Documqpts

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN IEC/IEEE 62582-4:2021-02


http://avadocuments2026.com/doc/e-din-iec-ieee-62582-4-2021-02
http://avadocuments2026.com/doc/e-din-iec-ieee-62582-4-2021-02

— Entwurf —

E DIN IEC/IEEE 62582-4 (VDE 0491-21-4):2021-02

f)  Kalibrierverfahren (7.5).

g) Typ der eingesetzten Probestiick-Pfanne (7.3)

h) Durchfluss des Sauerstoffs (7.7.3).

i) Temperatur-Anstiegsrate.

ANMERKUNG Falls das Messgerat dazu in der Lage ist, diese Informationen zu erzeugen, sollte das aktuelle Tempe-

raturprofil der Dokumentation hinzugefiigt werden.

i) Artder Bezugslinie und Begriindung ihrer Wahl (7.7.4.1).

k) Benutzter Schwellwert und Begriindung, falls kein Standardwert benutzt wurde (7.7.4.2).

I)  Anzahl der gemessenen Probestiicke.

m) Mittelwert der TEO-Messungen in °C und Standardabweichung in °C.

n) Beispiele von Aufzeichnungen des Warmeflusses tiber der Zeit, insbesondere wenn das Material keine
flache Bezugslinie mit einem gut definierten Einsetzzeitpunkt der Oxidation zeigt.

Anhang zeigt ein Beispiel eines Messprotokolls.
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