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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

1) Les décisions ou accords officiels de la CEl en ce qui concerne les questio iques, preé arés par des
Comités d'Etudes ol sont représentés tous les Comltés nationaux s'intéressant™a - -

derniére.

La présente norme
mité d'Etudes n° 15

Le texte de @e orme estisstndes do ments suivants:

Wx Mols Rapports de vote
\J'S/A(BC)SG 15A(BC)58

15A(BC)60 15A(BC)63

Les rapp g vote indiqués dans le tableau ci-dessus donnent toute information sur le
s ) & I'approbation de cette norme.

Documents

Document Sharing Hub

Full document details: IEC 61006 1991


http://www.avadocuments.com/doc/iec-61006-1991
http://www.avadocuments.com/doc/iec-61006-1991

1006 © IEC -7 -

INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

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

FOREWORD

1) The formal decisions or agreements of the IEC on technical matters, prepared by
which all the National Committees having a special interest therein are represe
possible, an international consensus of opinion on the subjects dealt with.

Commiittees in that sense.

3) In order to promote international unification, the IEC expresses tne
should adopt the text of the [EC recommendation for their nationa
permit. Any divergence between the IEC recommendation and thg ¢o
far as possible, be clearly indicated in the lattar.

ing documents:

The text of this stida
< WW Reports on Voting

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

A(CO)80 15A(CO)83

Full information on the voting for the approval of this standard can be found in the Voting
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 transition vitreuse des matériaux isolants électriques solides. Elles
s'appliquent aux matériaux amorphes ou aux matériaux partiellement cristallisés
comportant des parties amorphes stables et ne subissant pas de omposition ni de
sublimation dans la zone de transition vitreuse.

2 Définitions

2.1 Transition vitreuse

tériau partiellement cristallisé,
& partir d’) un état dur.

gommeuse &
celle qui o3

vitreuse.

NOTE - La température de transition vitreuse ne peut étre déterminée faciloment qu'en observant la
température 4 laquelle une modification importante se produit dans l'une des propriétés 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 particuliéres d'essai.
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METHODS OF TEST FOR THE DETERMINATION
OF THE GLASS TRANSITION TEMPERATURE
OF ELECTRICAL INSULATING MATERIALS

1 Scope

These methods of test cover procedures for the determination of the glass transition
temperature of solid electrical insulating materials. They are applicable to amorphous
materials or to partially crystalline materials containing amorphous regjons which are
stable and do not undergo decomposition or sublimation in the glass trapsit )

2 Definitions

2.1  Glass transition

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

one associated w s of the molecular backbone or accompanied by the
largest change in p

may have more than oné

>be the glass transition. Blends of amorphous materials
associated with a separate component of the blend.

NOTE - The glass transition temperature can be determined readily only by observing the temperature at which a si-
gnificant change takes place in some specific electrical, mechanical, thermal, or 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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3 Intérét de la 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.

fications et pour la recherche.

4 Méthodes d’essai

La présente norme décrit trois méthods détermirer la température de transition
vitreuse. Elles sont basées sur Vutilisatio appareils disponibles dans le commerce et

capables d’opérer dans une plag aractéristique de —100 °C a +500 °C
Selon la composition sa structure ou son état physique, etc., il se
peut qu'une méthode quefes autres pour délimiter la transition vitreuse

NOTE - La température dg fion vitreuse se produit dans un intervalle de température et on sait
qu'elle est sncde phérioménes dépendant du temps, tels que la vitesse de chauffage ou de

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

5.1 Généralités

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 materials. The glass transition temperature of thermose materials
normally increases with increasing cure.

its determination is useful for quality assurance, specification co

4 Test methods

This standard describes three methods for the dete
They are based on commercially available iistruments, capat
range of —100 °C to +500 °C.

pver a temperature range and is known to be affected by time

sition\takes_place
: heating (cooling). For these reasons only data gathered at the

dependent phepomana,\such as the rate o

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 température, la différence de
température entre un matériau essayé et un matériau de référerce alors que le milieu
environnant commun au matériau essayé et au matériau de référence st soumis & un pro-

différentielle ou courbe DTA.

NOTE - On distingue quatre points caractéristiques de traps i is ansition vitreuse (voir
figure 1):

Température initiale extrapolée (Tt) en °C - Point d de gents
pente de la courbe de transition avec la droite tirée/ en p ge de la zourbe fondamentale avant la

transition.

Température finale extrapolée (Te) dint d'inte sec d
pente de la courbe de transition avac la droite tiréa en pkolongemen
transition.

2 tangente au point de plus grande
t de la courbe fondamentale aprés la

rapolées initiale et finale.

Point-de) la_colrbe thermique correspondant au sommet de la pre-
doJa courbe thermique de référence. Ce point correspond au point

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

On idens Sip
Températuce dep

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

NOTE - Des'températures autres que celles définies ci-dessus peuvent &tre choisies pour les besoins de
spécifications selon des accords passés 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)

naterial and a
the .common

A technique in which the temperature difference between a tested
reference material is measured as a function of temperature while
environment of the tested material and the reference material is subjected
temperature programme. The record is the differential thermal analysis orDTA curve.

Extrapolated onset temperature (Tf) in °C - The point of inte, §action of the.tangent.drawn 4t the point of
greatest slope on the transition curve with the extrapolated bgseling prior ta

< The pojrit of intersedtio he tadgent drawn at the point of

Extrapolated endset temperature (Te) in °C g
ated baseliné following the transition.

groatest slope on the transition curve with the extrapo

tve corresponding to the peak of the first

Inflaction temperature (Ti) in
his point corresponds to the inflection point

derivative (with respect te time

o of this standard Tm will be taken as the glass transition temperature Tg
which ustally corrégponds\more closely to the transition determined by the dilatometric

NOTE - sofatures than those previously defined can be used for specification purposes 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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