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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

) MATERIAUX ISOLANTS -
DETERMINATION DES EFFETS DES RAYONNEMENTS IONISANTS -

Partie 5: Procédures pour l'estimation du vieillissement en service

AVANT-PROPOS

1) La CEl (Commission Electrotechnique Internationale) est une organisation monfdiale e normalisation

domaines de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEI, entre autrg
internationales. Leur élaboration est confiée a des comités d'études, aux trava 5 y
intéressé par le sujet traité peut participer. Les organisations intern entalés et non
gouvernementales, en liaison avec la CEIl, participent également aux tka L8 | collabope étroitement
avec I'Organisation Internationale de Normalisation (ISO), selon des\conditions Tixées, par™accord entre les
deux organisations.

2) Les décisions ou accords officiels de la CEl concernant les ques S i Atent, dans la mesure
du possible, un accord international sur les sujets étudiés, e Ies Co ités nationaux intéressés
sont représentés dans chaque comité d’études.

s._internationales. lls sont publiés
8t agréés comme tels par les

de la CEIl s'engagent a appliquer de
3 |nternat|ona|es de la CEI dans leurs _normes

ats de la présente Norme internationale peuvent faire
droits analogues. La CEIl ne saurait étre tenue pour
propriété et de ne pas avoir signalé leur existence.

Le texte de c¢ett des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
15E/210/FDIS 15E/214/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.

La CEIl 60544 comprend les parties suivantes, regroupées sous le titre général Matériaux
isolants électriques — Détermination des effets des rayonnements ionisants:

Partie 1: Interaction des rayonnements et dosimétrie

Partie 2: Méthodes d'irradiation et d'essai

Partie 3: (maintenant intégrée dans la Partie 2)

Partie 4: Systéme de classification pour I'utilisation dans un environnement sous rayonnement

Partie 5: Procédures pour I'estimation du vieillissement en service
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

ELECTRICAL INSULATING MATERIALS -
DETERMINATION OF THE EFFECTS OF IONIZING RADIATION -

Part 5: Procedures for assessment of ageing in service

FOREWORD

1) The IEC (International Electrotechnical Commission) is a worIdwide organization for st tlon comprising

this end and in addltlon to other activities, the IEC publishes International &tand ration is
entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested \ipn the with may
participate in this preparatory work. International, governmental and nop<4goyer \ ohs liaising

with the IEC also participate in this preparation. The |IEC collabo ates SlO's i International
Organization for Standardization (ISO) in accordance with conditions k
two organizations.

2) The formal decisions or agreements of the IEC on technlc ess, €
international consensus of opinion on the relevant subjects echrjcal committee has representation
from all interested National Committees.

3) The documents produced have the form of recommend i i se and are published in the form
of standards, technical specifications, te {
Committees in that sense.

4) In order to promote international unification,
Standards transparently to the maximum

ndertake to apply IEC International
their national and regional standards. Any

5) The IEC provides no markifig procedure te_ihdi al and cannot be rendered responsible for any

6) Attention is drawn to thg pessibih q S nts of this International Standard may be the subject
of patent rights. The IEC shafl no : le for identifying any or all such patent rights.

International Sta has _béen prepared by subcommittee 15E: Methods of
test, of IEC technic sytating materials.

The text of thi i the following documents:

FDIS Report on voting
> 15E/210/FDIS 15E/214/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.

IEC 60544 consists of the following parts, under the general title Electrical insulating
materials — Determination of the effects of ionizing radiation:

Part 1: Radiation interaction and dosimetry

Part 2: Procedures for irradiation and test

Part 3: (now incorporated into Part 2)

Part 4: Classification system for service in radiation environments

Part 5: Procedures for assessment of ageing in service
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Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié avant 2008.
A cette date, la publication sera

* reconduite;

* supprimée;

* remplacée par une édition révisée, ou
*+ amendée.
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The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until
2008. At this date, the publication will be

* reconfirmed;

* withdrawn;

+ replaced by a revised edition, or
*+ amended.
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INTRODUCTION

Les matériaux organiques représentent une proportion significative des isolations utilisées
dans des systémes électriques. Ces matériaux sont sensibles aux effets d'irradiation et la
réponse varie beaucoup entre différents types. Par conséquent, il importe d'étre en mesure
d'évaluer le degré de dégradation de ces matériaux isolants pendant leur durée de vie en
service. La présente partie de la CEl 60544 fournit des procédures recommandées pour le
contrdle du vieillissement des matériaux isolants en service.

Il existe un certain nombre d'approches pour I'évaluation du vieillissement de composants a
base de polymeére exposés aux environnements sous rayonnement [1] [2]1. Elles sont
fondees sur une me|IIeure comprehensmn des facteurs affectant Ia dation Iiée au

lation nucléaire, des programmes de qualification sont en régle g tilisés pour la
sélection des composants, y compris ceux a base de matériaux poty acédures
de qualification initiales, telles que IEEE-323 [3], ont été rédigée Qn ait bien
cerné la notion de vieillissement. La plupart des méthodes ¢ inges_dans se document

sont, de ce fait, utilisées pour aborder les limites du processus \qiti

des problémes liés a I'évaluation desceffets dé re fournit également un guide
pour la terminologie de la dosimétrie, ¢ ¢termination de I'exposition et
de dose absorbée, et des méthodes =—absorbée dans tout matériau
spécifique a partir de la méthode de dgsi i

résultats d'essai son 3 : Q rapport, des comparaisons fiables de performance
de matériaux p > SS. ¢finit également certaines conditions importantes
d'irradiation et des t i_a utiliser en vue de déterminations de changement de
propriétés et des S de point limite.

La Partie 3 3
La Partie e classification pour ['utilisation dans un environnement sous
rayonnem téme de classification recommandé pour établir des catégories de

1 Les chiffres entre crochets se référent a la bibliographie. Documents
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INTRODUCTION

Organic materials provide a significant proportion of insulations used in electrical systems.
These materials are sensitive to the effects of irradiation and the response varies widely
between different types. It is therefore important to be able to assess the degree of
degradation of these insulating materials during their service lifetimes. This part of IEC 60544
provides recommended procedures for monitoring ageing of insulating materials in service.

There are a number of approaches to the assessment of ageing of polymer-based components
exposed to radiation environments [1], [2]1. These are based on better understanding of the
factors affecting ageing degradation which has been developed over the last 15 years. In a
nuclear power plant, qualification programmes are normally used for selectien of components,
including those based on polymeric materials. These initial qualification procedures, such as

process.

This part is the fifth in a series dealing with the effect g
materials.

problems involved in evaluating radiation effects. i a2 guide to dosimetry
terminology, several methods of determini hed dose, and methods of
calculating absorbed dose in any spe etfy method applied.

Part 2 (Procedures for irradiation a ibes procedures for maintaining seven
different types of exposure conditions i i
shall be maintained over eh test results are reported, reliable
comparisons of materi It also defines certain important
irradiation conditions and t d for property change determinations and
corresponding end-poi ifex

Part 3 has been@

1 Figures in square brackets refer to the bibliography. Documents
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) MATERIAUX ISOLANTS -
DETERMINATION DES EFFETS DES RAYONNEMENTS IONISANTS -

Partie 5: Procédures pour I'estimation du vieillissement en service

1 Domaine d’application et objet

La présente partie de la CEl 60544 couvre les méthodes d'évaluation du vieillissement
pouvant étre appliquées aux composants a base de matériaux polymeéres (par exemple, des
gaines et isolations de cable, des joints en élastomére, des revétemefts pqlymeéres, des
gaines) qui sont utilisés dans des environnements ou ils sont exposés

en temps réel.

2 Références normatives

3 Abréviations

BR Caoutchouc butyl

BWR Réacteur a eau bouillante

CM Controle des conditions

CSPE Polyéthyléne chlorosulfoné

DLO Oxydation limitée par diffusion

DRE Effets de débit de dose

DSC Calorimétre différentiel a balayage

EPR Caoutchouc a base d'éthyléne-propyléne
EPDM Copolymére a base d'éthyléne-propyléne
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ELECTRICAL INSULATING MATERIALS -
DETERMINATION OF THE EFFECTS OF IONIZING RADIATION -

Part 5: Procedures for assessment of ageing in service

1 Scope and object

monitoring (CM), the use of equipment deposits in severe
time aged components.

2 Normative references

IEC 60544-2:199A, ElectricaNihsulating\ynate
radiation — Part ceéduresfor¥radiqtion a

IEC/TR2 61244-2:1996, \Dete
for predicting. agelig at oV

3 Abbreviations

BR Butyl rubber

BWR Boiling water reactor

CM Condition monitoring

CSPE Chlorosulphonated polyethylene
DLO Diffusion limited oxidation

DRE Dose-rate effect

DSC Differential scanning calorimeter
EPR Ethylene propylene rubber

EPDM Ethylene propylene diene copolymer
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ETFE Copolymére a base d'éthyléne-tétrafluoro éthyléne
EVA Copolymére a base d'éthyléne-acétate de vinyle
IM Module «indentery»

LOCA Accident de perte de réfrigérant

NR Caoutchouc nitrile

oIT Temps d'induction a I'oxydation

OITP Température d'induction a I'oxydation

PE Polyéthyléne

PEEK Polyéther éther cétone

PPO Poly-oxy-phényléne

PVC Polychlorure de vinyle

PWR Réacteurs a eau sous pression

SIR Caoutchouc silicone

TGA Analyse thermogravimétrique

XLPE Polyéthyléne réticulé

XLPO Polyoléfine réticulée

4 Contexte

Il existe un certain no

de l'évaluation dy_vieijlli
rayonnement. !@ 3
examinés et il ¢ A

conditions de vieillj
de dose de rayo
conséquence
concernent Koxydati
de dose ehimjique

importantes provenant de telles augmentations
r diffusion (DLO), qui est décrite en 4.1, et les effets de débit

4.1 Oxydation limitée par diffusion (DLO)

Lorsque des polyméres sont exposés a un environnement contenant de I'oxygéne (par
exemple, de l'air), une certaine quantité d'oxygéne se dissout dans le matériau. En I'absence
de réactions consommant de I'oxygéne (oxydation), la quantité d'oxygéne dissout est
proportionnelle a la pression partielle d'oxygene a la surface du polymére (bien connu par la
loi de Henry). Le vieillissement conduit a des réactions d'oxydation dans le polymére, dont la
vitesse augmente significativement alors que le débit de dose et la température du
vieillissement sont augmentés. Si la vitesse de consommation d'oxygene dissout dans le
polymeére est plus rapide que la vitesse a laquelle I'oxygéne peut étre réapprovisionné par
diffusion provenant de I'air ambiant atmosphérique, la concentration d'oxygéene dissout dans
les régions intérieures diminue avec le temps (la concentration en oxygéne a la surface
échantillon demeure a sa valeur d'équilibre). La diminution de la concentration en oxygéne
interne peut conduire a une oxydation réduite ou négligeable, qui est désignée sous le nom
d'oxydation limitée par diffusion.
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ETFE Ethylene tetrafluoroethylene copolymer
EVA Ethylene vinyl acetate copolymer
IM Indenter modulus

LOCA Loss of coolant accident

NBR Nitrile rubber

oIT Oxidation induction time
OIT/OITP Oxidation induction temperature
PE Polyethylene

PEEK Polyether ether ketone

PPO Polyphenylene oxide

PVC Polyvinyl chloride

PWR Pressurized water reactor

SIR Silicone rubber

TGA Thermo-gravimetric analysis
XLPE Cross-linked polyethylene

XLPO Cross-linked polyolefin

4 Background

There are a number of alternative megthods offere ageing assessment as described in
their respective subclauses. Each of thes its own advantages and limitations.
Selection of the appropri ent’on the requirements of the individual
users.

There are a number ofi factor considered when assessing ageing of polymeric
components in k@ e’following subclauses, some of these factors are
briefly discussed™a more detailed information. To accelerate radiation-
ageing environments bach is to increase the radiation dose rate, often
combined with empeyature. The two most important potential complications
arising from invotvé diffusion limited oxidation (DLO), which is described
in 4.1, and chemisal do offects (DRE), which are described in 4.2. The implications of
these fa nterpretation of CM techniques are also discussed. Accelerated
ageing discussed in 4.3 and 4.4 introduce the approaches available for

4.1 Diffusion limited oxidation (DLO)

When polymers are exposed to an oxygen-containing environment (for example, air), a certain
amount of oxygen will be dissolved in the material. In the absence of oxygen-consuming
reactions (oxidation), the amount of dissolved oxygen will be proportional to the oxygen
partial pressure surrounding the polymer (well known from Henry’s law). Ageing will lead to
oxidation reactions in the polymer, whose rate will increase significantly as the dose rate and
temperature of ageing are increased. If the rate of consumption of dissolved oxygen in the
polymer is faster than the rate at which oxygen can be replenished by diffusion from the
surrounding air atmosphere, the concentration of dissolved oxygen in the interior regions will
decrease with time (the oxygen concentration at the sample surface will remain at its
equilibrium value). The reduction in internal oxygen concentration can lead to reduced or
negligable oxidation, which is referred to as diffusion limited oxidation.
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L'importance de cet effet dépend de I'épaisseur de I’échantillon (les échantillons plus minces
donnant des effets DLO plus petits) et du rapport de la vitesse de consommation en oxygéne
au coefficient P de perméabilité a I'oxygéne, qui est égal au produit de la diffusion d'oxygéne
et des parameétres de solubilité. Les conditions de vieillissement accéléré sous rayonnement
concernent des augmentations de débits de dose, ce qui augmente le débit de consommation
d'oxygene. Si la température demeure constante alors que le débit de dose est augmenté, le
coefficient de perméabilité a I'oxygéne est inchangé. Ceci signifie que les effets DLO
deviennent plus importants lorsqu’on augmente le débit de dose. Ces effets sont décrits de
fagon plus approfondie dans la CEl 61244-1.

Il est nécessaire de prendre en considération les effets de I'oxydation limitée par diffusion lors
de l'exécution des essais de contréle des conditions. Ce n'est pas un _probléme pour de

celles fondées sur les mesures de densité et de module. D'autre part
CM telles que le temps d'induction a I'oxydation (OIT) et I'analyse the
utilisent des températures plutét élevées au cours des mesures. P
tout a fait possible de voir des effets DLO présents pendant la

je. Le second type concerne le DRE
oins communs. On trouve un cas
polyéthyléne basse densité et PVC,

représentent un DRE phyS|que depenan de la g€
chimique. De tels DRE 3 qu
documenté de DRE chifique es\matériau

causé par la lente rup
d'oxydation [4].

4.3 VieiIIisse@t 3

edx que l'on utilise normalement dans la qualification
ertains problémes associés a l'oxydation Iimitée par diffusion

Les programmes de vieillissement accéléré exigent en régle générale une matrice de données
d'essai, a produire sur une gamme de conditions environnementales, comme le décrit la
CEl 61244-2. Au minimum, des données sont nécessaires pour au moins trois différents
débits de dose a la température de fonctionnement normal, mais des données supplé-
mentaires sur le vieillissement thermique et le vieillissement sous rayonnement a température
élevée permet de faire un meilleur usage des méthodes de modélisation prédictive
disponibles. Les débits de dose et les températures utilisés pour le vieillissement accéléré
doivent étre sélectionnés en utilisant les principes décrits dans la CEl 60544-2 pour assurer
une oxydation homogéne. Pour chaque condition environnementale utilisée, il est nécessaire
d'obtenir des données d'essai a différentes périodes de vieillissement, dont la plus longue
doit étre suffisante pour obtenir une dégradation significative. La réalisation d'un programme
d'essai type pourrait prendre jusqu'a 18 mois, en fonction de la tenue au rayonnement des
matériaux en essai.
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The importance of this effect is dependent on the sample thickness (thinner samples giving
smaller DLO effects) and the ratio of the oxygen consumption rate to the oxygen permeability
coefficient P, which equals the product of the oxygen diffusion and solubility parameters.
Accelerated radiation environments involve increases in dose rates, which increase the
oxygen consumption rate. If the temperature remains constant as the dose rate is increased,
the oxygen permeability coefficient will be unchanged. This means that DLO effects will
become more important as the dose rate is raised. These effects are described in more detail
in IEC 61244-1.

The effects of diffusion limited oxidation also need to be considered when carrying out
condition monitoring tests. This is not an issue for the many CM techniques which measure
properties at room temperature, such as those based on density and modulus_measurements.
On the other hand, several CM techniques such as oxidation induction time (OIT) and
thermogravimetric analysis (TGA) use quite elevated temperatures duri measurements.
For these techniques, it is quite possible to have DLO effects presen i S ment of

condition monitoring methods, to ensure that representative in or both
radiation and thermal ageing.

4.2 Dose-rate effects (DRE)

is commonly observed in accelerated i ents is due to the DLO effects
described above. These DLO-based ¢ aly geometry-dependent DRE.
The second type concerns chemical ) based DRE are much less
common. A documented case of chemjeatl DR i in PVC and low-density polyethylene
materials, caused by the slow breakdo 9 oxide intermediate species in the
oxidation reaction [4].

4.3 Accelerated agpei

Accelerated agei 8 :
lower than are n t yualification. This may avoid some of the problems
associated with d|f i

and dose-rate effects. The ageing produced may

use to be made of the available predictive modelling methods. The dose rates and
temperatures used for accelerated ageing shall be selected using the principles described in
IEC 60544-2 to ensure that homogeneous oxidation occurs. For each environmental condition
used, test data need to be obtained at several different ageing times, the longest of which
shall be sufficient to introduce significant degradation. A typical test programme could take up
to 18 months to complete, depending on the radiation resistance of the materials being tested.
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Le type de données requises dans la matrice d'essai est déterminé par le type de composant
évalué. Les types de parametres d'essai qui sont appropriés sont fournis dans la CEl 60544-2
pour divers types de matériaux polyméres.

L'analyse des données produites dans la matrice d'essai expérimentale en termes de
méthodes de modélisation prédictive est décrite en détail dans la CEIl 61244-2 pour trois
modéles différents prédictifs actuellement disponibles.

4.4 Approches pour I'évaluation du vieillissement

Deux approches pour I'évaluation du vieillissement en service sont décrites dans la présente
norme. Il s’agit

— du contréle des conditions utilisant des méthodes d'essai non destru
— de I'échantillonnage de matériaux provenant d'un équipement er’dép

Des techniques de contrbéle de conditions sont utilisées .
matériaux ayant vieilli durant des périodes de temps prolg R onnements
d'utilisation réelle, comme dans des centrales nucléaires, { :
de retraitement, etc. L'approche fait usage de méthode

&té évaluées pour le contréle des conditions des

composants poly gr pour les matériaux de cable [5], [6]. Parmi les

nombreuses seules quelques-unes ont été identifiées comme

: e utlllsatlon pratique. Elles ont fait I'objet d'un résumé figurant
dans des données permettant la corrélation du
parameétfe ds cla degradatlon du composant polymere ont été accumulees et les

«Indenter»

— Temps d'induction a I'oxydation (OIT)

— Température d'induction a I'oxydation (OITP)
— Analyse thermogravimétrique (TGA)

— Densité

Les méthodes d'essai recommandées pour chacune de ces techniques sont respectivement
données de 5.3 4 5.7.

Le contréle des conditions dans I'évaluation du vieillissement peut étre utilisé de diverses
facons, allant de la résolution des difficultés a court terme aux programmes de qualification
permanents a long terme. Dans les essais a court terme, I'objet principal du contréle des
conditions tend a étre l'identification de I'étendue d'un probléme ou bien la démonstration de
la non-existence d'un probléme. Par exemple, I'«indenter» a été utilisé pour déterminer
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The type of data required in the test matrix will be determined by the type of component being
evaluated. The types of test parameters which are appropriate are given in IEC 60544-2 for
various types of polymeric material.

Analysis of the data generated in the experimental test matrix in terms of predictive modelling
methods is described in detail in IEC 61244-2 for three different predictive models which are
currently available.

4.4 Approaches to ageing assessment

Two approaches to ageing assessment in service are described in this part of IEC 60644.
These are

— condition monitoring using non-destructive test methods,

— sampling of materials from an equipment deposit.

plants, accelerators, reprocessing plants, etc. The approa
micro-sampling test methods which have been s

assessment of ageing in service. Thi
for destructive testing as part of a
described in detail in Clause 6.

5.1 Introduction

There exists a ,@
polymeric compogents

ave been evaluated for condition monitoring of
cable materials [5], [6]. Of the many methods

— Oxidation_indy iofe (OIT)
— Oxidation inductiop temperature (OITP)
— Thermogravimetric analysis (TGA)

— Density

The recommended test procedures for each of these techniques are given in 5.3 to 5.7,
respectively.

Condition monitoring in ageing assessment can be used in a number of ways, ranging from
short-term trouble-shooting to long-term on-going qualification programmes. In short-term
tests, the emphasis of condition monitoring tends to be on identifying the extent of a problem
or in demonstrating that a problem does not exist. For example, the indenter has been used
to determine the extent of damage to cables from degradation arising from damaged
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