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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

GUIDE POUR LA DETERMINATION DES EFFETS
DES RAYONNEMENTS IONISANTS
SUR LES MATERIAUX ISOLANTS

Deuxiéme partie: Méthodes d’irradiation et d’essai

AVANT-PROPOS

1) Lgs décisions ou accords officiels de la CEl en ce qui concerne les questis i Bs par des
Cpmités d'Etudes ou sont représentés tous les Comités nationaux s’intéressanfa'ce i expriment

2) Ce¢s décisions constituent des recommandations internationale bs par les

8) Dans le but d’encourager 'unification intgrnationalg| la ity U que tous les Comités| nationaux
agloptent dans leurs régles nationaleg d 5 g la CEIl, dans la mespre ol les
conditions nationales le permettent. ive 3 0 mmandation de la CEl ¢t la régle
nationale correspondante doit, dans la & : ] : idiquée en termes clairs ¢dlans cette
derniére.

Lap| emité 15B: Essais d’endurance, du Comité d’'Etudes

documents suivants:

Rapport de vote

15B(BC)87

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information Sl1l’ le vote
ayaE—ebeah—é—l—eppﬁerbﬁen—de—eeﬂe—nefme' : i -

Cette deuxiéme édition de la CEl 544-2 remplace la premiére édition ainsi que la
CE1 544-3, parues en 1979.

Les publications suivantes de la CEl sont citées dans la présente norme:

Publications n°% 93 (1980):  Méthodes pour la mesure de la résistivité transversale et de la
résistivité superficielle des matériaux isolants électriques solides.

167 (1964):  Méthodes d’essai pour la détermination de la résistance d'isolement
des isolants solides.

212 (1971):  Conditions normales a. observer avant et pendant les essais de
matériaux isolants électriques solides.
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

GUIDE FOR DETERMINING THE EFFECTS OF IONIZING

RADIATION ON INSULATING MATERIALS

Part 2: Procedures for irradiation and test

1) The forma
which all

I decisions or agreements of the IEC on technical matters, prepare
the National Committees having a special interest therein are repres

possible,

2) They ha
Committ

3) In order
should ag
permit. A
far as pog

This standard has bee
Committe 0.

this standa@

Technical

The text of

Full inform

ation on theé“voting for the approval of this standard can be found in the Voti

FOREWORD

n international consensus of opinion on the subjects dealt wi

the form of recommendations for international use_ 4and the
s in that sense.

the Natiopal

Report on Voting

\Qs
N \ Mom 15B(C0)87

g
Report indieated-in-the-abeve-table- P

This second edition of IEC 544-2 replaces the first edition issued in 1979 and also
IEC 544-3 issued in 1979.

The following IEC publications are quoted in this standard:

Publications Nos. 93 (1980): Methods of test for volume resistivity and surface resistivity of solid

electrical insulating materials.

167 (1964): Methods of test for the determination of the insulation resistance of
solid insulating materials.

212 (1971):  Standard conditions for use prior to and during the testing of solid
electrical insulating materials.
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243-1 (1988):  Méthodes d'essai pour la détermination de la rigidité diélectrique des
matériaux isolants solides. Premiére partie: Mesure aux fréquences
industrielles.

544-1 (1977): Guide pour la détermination des effets des rayonnements ionisants sur
les matériaux isolants. Premiére partie: Interaction des rayonnements.

544-4 (1985):  Quatridme partie: Systdme de classification pour I'utilisation dans un
environnement sous rayonnement.

Autres publications citées:

ISO  37-1977:  Caoutchouc vulcanisé - Essai de traction-aliongement.

ISO  48-1979: Elastoméres vulcanisés - Détermination de la dureté (Dureté comprise entre 30 et

iSO 178-1975: matiéres

SO 179-1982:
ISO/R  527-1966:

ISO  815-1972: ke aprés

ISO  868-1985: yen d’'un



https://iecnorm.com/api/?name=41f119a9069488a0e45abf84526dbf23

544-2© IEC

243-1 (1988):

544-1 (1977):

544-4 (1985):

Other publications quoted:

-7 -

Methods of test for electric strength of solid insulating materials. Part 1:
Tests at power frequencies.

Guide for determining the effects of ionizing radiation on insulating
materials. Part 1: Radiation interaction.

Part 4: Classification system for service in radiation environments.

1SO 37-1977: Rubber, vulcanized - Determination of tensile stress-strain properties.
1SO 48-1979:  Vulcanized rubbers - Determination of hardness (Hardness between 30
and-85-{RHD)-
1SO 178-1975:  Plastics - Determination of flexural properties of rigi
ISO 179-1982:
ISO/R 527-1966:
1ISO 815-1972:
ISO 868-1986:
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GUIDE POUR LA DETERMINATION
DES EFFETS DES RAYONNEMENTS IONISANTS
SUR LES MATERIAUX ISOLANTS

Deuxiéme partie: Méthodes d’irradiation et d’essai

1 Introduction

g le choix des matériaux isolants destinés a des applications spus rayognement, les

ieufe & celle obtenue Iorsque I'échanti
‘est ce qu'on appelie généralement I'qeffet du
e dans les références [1] a [14] de I'annexe B.

s cités en
h I'6chelle

b) "des phénomenes chimiques tels que les réactions de décomposition de
hydroperoxyde qui déterminent le débit [10], [14].

Les effets types limités par diffusion s’observent généralement dans les études de
lirradiation dans I'air de polyméres. Leur importance est fonction de la relation existant
entre la géométrie du polymere et les taux de pénétration et de consommation de
oxygéne, qui dépendent tous deux de la température [10]. Cela signifie que l'irradiation
dans I'air d’échantillons épais peut produire une oxydation prés des surfaces exposées a
l'air seulement, ce qui donne lieu & des changements de propriété du matériau, sembla-
bles & ceux obtenus par irradiation dans un environnement sans oxygéne. Par
conséquent, si le matériau doit étre exposé dans I'air pendant une longue période & un
faible débit de dose, il n’est pas sar que I'application de la méme dose totale, a fort débit
de dose, en un temps court, permette de déterminer sa durabilité. Pour résoudre ce
probleme, on peut se baser sur les résultats d’expériences antérieures ou prendre en
compte I'épaisseur de I'échantillon et les taux de pénétration et de consommation de
oxygéne [8], [10]. Une technique permettant d’éliminer les effets de la diffusion de
'oxygéne en augmentant la pression de I'oxygéne environnant est a 'étude [8].
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GUIDE FOR DETERMINING THE EFFECTS OF IONIZING
RADIATION ON INSULATING MATERIALS

Part 2: Procedures for irradiation and test

1 Introduction

fluence th
point is of |
where the i
from tests ¢

ment of rad
tive mediun
present, ra
cur in its at
for certain
much as or
the presen as S i 3 ed the "dose-rate effect”, which
described & ! of appendix B.

NOTE -
appendix
where the|ci

caused by:

a) physdi
b) chelical phenomena such as rate-determining hydroperoxide breakdown reactiorrs
[10], [14]

The typical diffusion-limited effects are commonly observed in radiation studies of
polymers in air. Their importance depends upon the interrelationship of the geometry of
the polymer with the oxygen permeation and consumption rates, both of which depend
upon temperature [10]. This means that the irradiation of thick samples in air may result in
oxydation only near the air-exposed surfaces of the sample, resuiting in material property
changes similar to those obtained by irradiation in an oxygen-free environment. Therefore,
when the material is to be used in air for a long period of time at a low dose rate,
depositing the same total dose at a high dose rate in a short exposure period may not
determine its durability. Previous experiments or considerations of sample thickness
combined with estimates of oxygen permeation and consumption rates [8], [10] may
eliminate such concerns. A technique that may be useful for eliminating oxygen diffusion
effects by increasing the surrounding oxygen pressure is under investigation [8].
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Les réactions induites par rayonnement dépendent de la température. Une augmentation
de la vitesse de réaction en fonction de la température peut se traduire par un effet
synergique du rayonnement et de la chaleur. Les prévisions du vieillissement thermique
les plus couramment utilisées proviennent de la méthode d’Arrhenius, qui repose sur une
équation fondamentale de la cinétique chimique. Malgré les recherches considérables qui
sont réalisées sans relache sur les méthodes de vieillissement sous rayonnement, ce
domaine est beaucoup moins développé [9]. On vérifie si des équations générales faisant
intervenir la dose, le temps, I'énergie d’activation d'Arrhenius, le débit de dose et la
température permettraient de modéliser des expériences de vieillissement [10-12]. Il est &
noter qu'une application séquentielle de rayonnement et de chaleur, comme cela est
souvent le cas, peut donner des résultats trés différents selon l'ordre d’ apphcatlon et que

it également un guide termi
mination de la dose d'expositi

.| Il s’agit
. |La pré-

propriétés physiques ou chimiques induits par rayonnement. Elie discute certaines des
principales conditions d’irradiation possibles et spécifie les divers parameétres qui peuvent
influer sur les réactions induites par rayonnement dans ces conditions. L'objectif est de
démontrer 'importance du choix d’échantillons, de conditions d’exposition et de méthodes
d’essai appropriés pour déterminer les effets des rayonnements sur des propriétés
convenablement choisies. Comme un grand nombre de matériaux peuvent étre utilisés
soit dans I'air, soit dans des environnements inertes, des conditions normales d’exposition
sont recommandées pour chacune de ces situations. De plus, des exemples de rapports
d’essai relatifs & plusieurs matériaux sont présentés dans 'annexe A.

Il est & noter que le présent domaine d’application ne prend pas en compte les mesures
faites pendant l'irradiation.
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Radiation-induced reactions will be influenced by temperature. An increase in reaction
rate with temperature can result in a synergistic effect of radiation and heat. In the case of
the more commonly used thermal ageing prediction the Arrhenius method is employed;
this makes use of an equation based on fundamental chemical kinetics. Despite
considerable ongoing investigations of radiation ageing methodologies, this field is much
less developed [9]. General equations involving dose, time, Arrhenius activation energy,
dose rate and temperature are being tested for modelling of ageing experiments [10-12]. It
should be noted that sequential application of radiation and heat, as it is frequently
practised, can give very different results depending on the order in which they are
performed, and that synergistic effects may not be properly simulated [13], [14].

The electrjcal and mechanical properties required of insulating materials
able amount of radiation-induced changes are so varied that it is not
acceptable properties within the framework of a recommendation
irradiation
irradiation
properties
applicatior

Part 1 of t
problems
terminology,
methods
method applied. The prese
(IEC 544-44) defines a clds
insulating [ materials.
radiation gervice. It is @

materials.|[The ear@a

indexing and specification of insulating
n incorporated in the present part 2.

or chemical properties. A number of potentially sngnmcant irradiation conditions are
discussed and various parameters which can influence the radiation-induced reactions
under these conditions are specified. The objective is to emphasize the importance of
selecting suitable specimens, exposure conditions and test methods for determining the
effect of radiation on appropriately chosen properties. Since many materials are used
either in air or in inert environments, standard exposure conditions are recommended for
both of these situations. Example test reports for a number of materials are also included
in appendix A of this standard.

It should be noted that the scope of this standard does not consider measurements which
are performed during the irradiation.
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3 Irradiation

3.1 Type de rayonnement et dosimétrie
La présente norme traite des types de rayonnement suivants:

- rayons X et gamma,
- électrons,

- protons,

- neutrons,

- | rayons gamma et neutrons combines (irradiation en «reacteur»)

En ggnéral, les effets du rayonnement varient selon le type de r efjendant,
dans| de nombreuses applications, il est ressorti que, dans des‘co entales
analogues, pour une dose absorbée égale et un transfep inéairedgal, les
changements de propriétés dépendent peu du type -17). Par
consgquent, le type de rayonnement a retenir devrait “étre_celui) potr lequel [la dose
absorbée est simple & mesurer avec précision, par exe Co ou
les glectrons rapides. Pour comparer l'effet du fayonnemes réacteur a cplui des
rayops gamma ou des électrons rapides, on (pe : ¢ ces divers types de
rayohnement des éprouvettes de méme’ ¢ iti rer les

Les ¢hangements causés par rayonpet . 3.4 I’énergie de rayonnement abhsorbeée,
exprimée en dose absorbée. Les d S Sfrie recommandées sont énymérées
dang la CEl 544-1. Les < e et des
unit@s sont aussi dorinées\da 544 3 ouci de
commodité.
La dose @ de d€ par dm, ou d€ est I'énergie moyenne
communiqueée par’le sant & la matiére dans un élément de volume, et dm
est la masse 3 i ot ‘elément de volume.

dg

dm

Le débitde sorbée, b, est 'augmentation de la dose absorbée dD dans l'iptervalle
de temps dt.
. dD
D=—
dt
Unités

L'unité S| de dose absorbée est le gray (Gy);
1 Gy = 1 J/kg (= 102 rad).

Des multiples usuels pour les doses élevées sont le kilogray(kGy) ou le mégagray (MGy).

L'unité Sl de débit de dose absorbée est le gray par seconde;
1 Gy/s = 1 Wikg (= 102 rad/s = 0,36 Mrad/h).
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3 lrradiation

3.1 Type of radiation and dosimetry
The following types of radiation are covered by the standard:

- X- and y-rays,
- electrons,
- protons,

- neutrons,

- combined y-rays and neutrons ("reactor” radiation).

In general| the radiation effects may be different for different types of radjatioq.

in many practical applications, it has been found that with analog
conditions] equal absorbed dose and equal linear energy trd
properties| will be only slightly dependent on the type of radiati
preferred type of radiation should be one for which the absg
simple anfl precise, for example %co y-rays or fast elec

effect of r{actor radiation with y-rays or fast electrons,

compositign can be irradiated with these various ty

induced changes can be compared.

Radiationdinduced changes are related to : adiation energy, expressed by the

absorbed [dose. Recommended methods
definitionjof absorbed dose,absorb
and repe :

The absorbed dos
by ionizing radiationt
that volume eleme

ical
ion-

he
-1

ed

val

The abso g b, is the increment of the absorbed dose dD in the time inter
dt.
. dD
D=—
dt

Units
The SlI unit of absorbed dose is the gray (Gy);
1GQy =1J/kg (= 10? rad).

Usual multiples for higher doses are the kilogray (kGy) or megagray (MGy).

The 81 unit of absorbed dose rate is the gray per second;
1 Gy/s =1 W/kg (= =10? rad/s = 0,36 Mrad/h).
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3.2 Conditions d’irradiation
Les conditions d'irradiation qui doivent étre établies sont:

- la nature et I'énergie du rayonnement;
- la dose absorbée;

- le débit de dose absorbée;

- le milieu environnant;

- la température;

- les contraintes mécaniques, électriques et autres;

- | V'épaisseur de I'échantillon. \
I est préférable d'utiliser, pour lirradiation, des rayons gamg s rayons Xl ou des

ose\absogée par

I'échantillon soit homogéne a £15 % prés.

3.3 | Préparation de I'échantillon

Les pprouvettes doivent étre soigneusement pré t aux normgs CEI et

ISO |appropriées, car la dispersion des résultats\d’ess § due & des différences
dans

Comme l'effet du rayonnement peut x g dimensions des éprouvettes, [celles-ci
doive ¢ nparatives. Il est prétérable|que les
éprjuvettes irradiées ai alisées requises pour les essgis apres
irradiation. Si, i doivent étre découpées a méme qe piéce
d'essai irradiée de plu - imensi aposition de I'éprouvette dans la pjece doit

étre |notée dans le |

Des éprouvI ; itradiées” doivent étre préparées de la méme maniere et
soumi & \ QM que les

peut recourir a des filtres, ou irradier les éprouvettes suivant plusneurs directions en les
faisant traverser a vitesse constante le champ de rayonnement ou balayer I'éprouvette
avec le faisceau de rayonnement. Des variations du débit de dose ne dépassant pas
+15 % ne devraient pas modifier sensiblement les résultats (voir 3.2); toute variation
supérieure & cette valeur recommandée doit étre notée dans le rapport.

3.4.2 Régulation de la température d'irradiation

Les éprouvettes doivent étre conditionnées a la température d’irradiation pendant 48 h ou
jusqu'a ce qu’un équilibre approximatif de la température d'irradiation soit maintenu.

Les températures doivent étre choisies dans les séries normalisées données dans
la CEl 212.
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3.2

The irradia

type

mec

sam

It is preferable to use y-rays, X-rays or electrons for the irradiation (s

should be
+15 %.

3.3

The test s
and ISO s

quality of test specimens.

Because th

Sample preparation

-15—

Irradiation conditions

tion conditions which must be established are:

and energy of the radiation;

absorbed dose;
absorbed dose rate;
surrounding medium;

temperature;

hanical, electrical and other stresses;

ble thickness.

50 chosen that the homogeneity of the absorbed dose jn

o.irradiate the test specimens

e specimens, these are

C

in

the geometry needed for subsequent tests. If est specimens have to be qut
from a larder irradiated test piece, i pecimen in the test piece shall be
reported.

Non-irradigted conp duced in the same manner and subjected jto
the same donditioning eatment as the irradiated specimens.

3.4 rradi

3.4.1  Irmadi

The expos ally non-uniform in the radiation field. In addition, it is reduced py
the energy absorption ifi the specimen itself. Therefore, the absorbed dose cannot pe
homogenepus. Improvements in homogeneity may be achieved by filtering methods, by

irradiation of the specimens from several directions, by traversing the radiation field at a
constant rate or by scanning the specimen with the radiation beam. It is expected that
variations in dose rate within +15 % will not appreciably affect the results (see 3.2);
variations outside this recommended value shall be reported.

3.4.2

Irradiation temperature control

The specimens shall be conditioned at the irradiation temperature for 48 h, or until an
approximate equilibrium with the irradiation temperature is ensured.

The temperatures shall be chosen from the standardized series given in IEC 212.
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La température des éprouvettes pendant l'irradiation doit étre déterminée a l'aide d'une
éprouvette supplémentaire, munie d'un dispositif de mesure de la température, qui doit
étre irradiée dans les mémes conditions que les autres éprouvettes.

Les variations de la température sont fonction de la température réelle de I'expérience.
Des écarts plus grands allant jusqu'a £5 K, par exemple, sont tolérés a des températures
ambiantes ne dépassant pas 40 °C environ. Des variations plus petites (2 K par
exemple) sont acceptables a haute température lorsqu’il y a régulation de la température.
Toute variation de plus de +2 K doit étre notée dans le rapport.

L'irradiation & débits de dose élevés peut entrainer une hausse de la température. La
régulation de la température ne doit jamais modifier les propriétés des matériaux ou les
condjtions d’irradiation.

Les firradiations se produisant dans la région d’'une transitior pndaire,
vitreyise ou de fusion, par exemple) doivent étre notées, élbes de
dég:}dation peuvent varier considérablement alors que le m ne telle
trandition.

3.4.3 Irradiation dans l'air

Les prouvettes a irradier dans I'air doivent étr S apiere a assuret le libre
accéF ior lits par
irrad uvette),
sauf b < ] i ces produits (par exemple, O, ou

HC i

Si 13

par exemple la pression et la composition
pdr l'irradiation. Cela peut influer notablement

sur | quemment renouvelé. Dans le rapport, il faut

indi récipient fermé, de quel matériau était constitué
le r nire le volume des éprouvettes et celui de I'air, et a
quelle fréquen olé. La possibilité d’'une élévation de pression due a un
échguffem 3 its~deréaction doit étre prise en compte dans la conception du
récigient/po >

dans un
ensuite
4 : AD 05—p ¢ ent-8 aintenues
dans le réciplent rempll de gaz é la température de I’ irraduatoon jusqu a ce qu'un équilibre
approximatif entre I'éprouvette et le gaz soit atteint. Pendant l'irradiation, il est préférable
de maintenir une circulation du gaz dans le récipient contenant I'éprouvette. Au besoin, on
peut utiliser un récipient scellé a la condition que le gaz soit renouvelé périodiquement.
Sceller le récipient pendant toute la durée de I'exposition n’est permis que s'il est
impossible de faire autrement en raison de la nature de la source. La méthode doit étre
notée en détail dans le rapport.

Les éprouvettes a irradier dans un milieu liquide doivent étre immergées pendant une
période suffisante pour qu’elles atteignent un équilibre approximatif avec le liquide avant
irradiation. La résistance au rayonnement peut varier s'il y a eu gonflement pendant le
conditionnement. Pendant toute la durée de Firradiation, les é&prouvettes doivent étre
immergées complétement dans le liquide. L’agitation du liquide, le ruissellement ou toute

autre méthode d’alimentation de I'éprouvette en liquide frais, doit étre notée dans le
rapport.
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The temperature of the specimens during irradiation shall be determined by the use of a
supplementary specimen containing a temperature-measuring device, irradiated under the
same conditions as the other specimens.

The temperature variations are a function of the actual temperature of the experiment.
Larger tolerances (e.g. 5 K) are allowed at ambient temperatures up to approximately
40 °C, smaller tolerances (e.g. +2 K) are reasonable at higher temperatures where
temperature control is used. Deviations of more than £2 K shall be reported.

Irradiation at high dose rates may cause the temperature to rise. The temperature may be
controlled in any way that does not affect the material properties or radiation conditions.

Irradiationg in the region of a transition (e.g. melting, glass or secondza
be noted, [since degradation behaviour can change significantly as
through sug¢h a transition.

3.4.3 Irrgdiation in air

Specimen n
all sides. a
ine

a

{s
~Therefore, the air within the container
the report that !rradlatlon was made inja

a

the irradiation until an approx1mate equilibrium of the specimens wnth the gas is ensured
During irradiation it is best to maintain a continuous flow of gas through the specimen
container. When necessary, a sealed container may be used if the gas is changed
periodically. Sealing the container for the entire exposure is permitted only if it is
unavoidable due to the nature of the source. The details of the method shall be reported.

Specimens to be irradiated in a liquid medium shall be immersed for a sufficient period of
time to reach approximate equilibrium with the liquid before the irradiation. The radiation
resistance may be influenced by swelling induced during the conditioning time. During the
entire period of irradiation the specimens shall be completely immersed in the liquid. Stir-

ring of the liquid, streaming or other methods used to supply new liquid to the specimen
shall be reported.
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3.4.5 Irradiation sous vide

Les éprouvettes a irradier sous v1de doivent étre conditionnées dans un récipient
maintenu a une pression de <1 Pa (10 bar) pendant au moins 24 h; cette pression ne
doit pas étre dépassée tout au long de l'irradiation.

3.4.6 Irradiation sous haute pression

Les éprouvettes 3 irradier sous haute pression doivent étre conditionnées dans un
récipient maintenu a cette pression pendant une période suffisante pour atteindre un
équilibre approximatif, et la pression choisie doit étre maintenue tout au long de
lirradiation. Une technique possible d’irradiation sous pression d'oxygéne est décrite dans

[8]. Les conditions d’exposition doivent étre notées en détail dans le r

3.4. Irradiation sous contrainte mécanique

Les pprouvettes doivent étre fixées a un support permed a une
contrainte mécanique pendant l'irradiation. La méthode utilisée doit dans le
rapport.

3.4. Irradiation sous contrainte électrique

Les a une
cont dans le
rapp

3.4.9

Siu ans les
méthodes ci-dessu tes les
cara :téristiquej pe

3.5 | Effets de'p

L’irrgdi ives. La
vites hde que
leur ptives &
l'inté t aprés
que té etlrée du champ de rayonnement. Les éprouvettes doivgnt donc
étre s au essais le plus tot possible (de préférence moins d’'une semaing) aprés

3.6  Conditions spécifiées d’irradiation

Les probléemes liés a I’évaluation des effets survenant dans des conditions d’utilisation a
long terme par des essais de laboratoire & court terme sont traités dans l'article 1. Deux
conditions d'irradiation permettant de mesurer les effets de I'oxygéne en fonction du
temps sont données ci-dessous:

- Exposition de courte durée dans des conditions de non-oxydation, par exemple en
'absence d’oxygéne ou, pour les échantillons épais, a de forts débits de dose absorbée
dépassant habituellement 1 Gy/s.

Puisqu’un échauffement d au rayonnement peut se produire & de forts débits de dose,
la limite supérieure se trouve fixée par la température d’essai spécifiée.
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3.4.5 Irradiation in a vacuum

Specimens to be irradiated in a vacuum shall be conditioned in a container at a pressure
of <1 Pa (10'5 bar) for at least 24 h and that pressure shall not be exceeded throughout
the irradiation.

3.4.6 Irradiation at high pressure

Specimens to be irradiated at high pressure shall be conditioned in a container at that
pressure for suftficient lengths of time to reach approximate equilibrium, and the selected
pressure must be maintained throughout the irradiation. A possible technique for
irradiation under oxygen pressure is described in [8]. Details of the exposure-conditions
shall be reported.

3.4.7 Irrpdiation during mechanical stressing

The specimens shall be arranged on a suitable fixture so that
mechanical stress during irradiation. A description of the methpd

3.4.8 Irrpdiation during electrical stressing

The specir

3.4.9 (g

When any
used, the
separate p

3.5 Pos

The irradi Ve
species.

reaction rate; thi z pd
material BN
removed ff 4]
soon as pd

3.6 Specified irradiation conditions

Problems related to assessing the effects at long-term service conditions by short-term
laboratory tests are discussed in clause 1. Two irradiation conditions are given below
which are intended to provide a measure of the time-related oxygen effects:

- Short time exposure in non-oxidizing conditions, e.g. either in the absence of
oxygen or for thick samples at high absorbed dose rates usually in excess of 1 Gy/s.

Since radiation heating can occur at high dose rates, the upper limit is governed by the
specified test temperature.
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- Conditions d’exposition de longue durée en présence d'oxygéne (air ambiant) a de
faibles débits de dose, jusqu'a 3 x 102 Gy/s.

NOTE - i faut reconnaitre que dans I'exposition de longue durée recommandée, le débit de dose choisi
est un compromis entre des conditions d’utilisation A long terme et des durées d’essai pratiques. Il peut
toutefois étre de plusieurs ordres de grandeur supérieur au débit de dose qui se rencontre dans de
nombreuses applications 3 long terme. Le débit de dose peut avoir d’autres effets importants a fa suite de
ces différences, et ces effets varient en fonction du type de polymére et de I'épaisseur de I'échantillon.
Actuellement, les méthodes d’essai visant 4 prévoir les durées de vie a des débits de dose trés inférieurs a
3 x 107 Gy/s font I'objet de recherches [9 - 12].

Pour une utilisation en réacteur nucléaire, il est préférable d’irradier les éprouvettes a
deux/températures: a [a température ambiante (23 £ 5 °C) et a 80 °C./Il faut.accotder une
attention spéciale au 3.4.2.

4 Essai

4.1 | Généralités
La résistance au rayonnement peut

-| la dose absorbée requise ¥ s : o modification prédéterminée d'une
piopriété (voir 4.3.1), ou

- | Vimportance de la modification diune pre de dose
absorbée (voir 4.3.

Pout déterminer la

-| conditi i
- proprigct:}

définis:

r4.3).

iner les modifications permanentes de propriétés subig¢s par le
ansitoires se produisant pendant l'irradiation ne sont|pas trai-

Certgines propriétés qui peuvent étre considérées dans le contrble des effets des
rayonnements sont énumérées dans le tableau [, ainsi que les méthodes d’essai
appropriées. Bien que les propriétés électriques d'un matériau puissent étre modifiées
considérablement lorsque le matériau défaille, elles sont beaucoup moins efficaces que
les propriétés mécaniques pour contrdler les dommages qui s’accumulent avant la
défaillance [18], [19]. Les propriétés mécaniques peuvent étre améliorées au départ dans
les plastiques qui réticulent, mais avec de plus fortes doses absorbées la plupart des
plastiques deviennent fragiles et techniquement inutilisables. Il convient que cette
fragilisation soit prise en considération lors du choix des propriétés a vérifier.
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- Long time exposure conditions in the presence of oxygen (ambient air) at low dose
rates up to 3 x 102 Gy/s.

NOTE - it should be recognized that the recommended long time exposure employs a dose rate that was
chosen as a compromise between long-term field service conditions and practical test durations. It may still
be several orders of magnitude higher than the dose rate that occurs in many long-term applications of
interest. Further significant dose rate effects may apply due to these differences, and the size will depend
on the polymer type and sample thickness. At present, test procedures predicting life times at much lower
dose rates than 3 x 10™“ Gy/s are subject to research [9 - 12].

For application in nuclear reactor service it is preferable to irradiate the specimens at two

temperatures: room temperature (23 = 5 °C) and 80 °C. Consideration should be givento
3.4.2.
4 Test

4.1 Gengral

The radiation resistance can be characterized by:

- the pbsorbed dose required to produce\a p
4.3.1), or

- the
{see 4.3

To establigh radiation resi

- irragiation copditi
- properties w
- endipoint criteri

The tests are i

Transient ¢

42 Tes

Some properties which may be considered for monitoring radiation effects are listed|in

2).

ine permanent changes in the properties of the materigl.
g the irradiation are not dealt with in this standard.

ange in a property (s

1%
®

ixed value of absorbed dope

table I together with the appropriate test procedures. Although electrical properties can
change drastically when a material fails, they are much less sensitive than mechanical pro-
perties for monitoring damage built up before failure [18], [19]. Mechanical properties may
be improved initially in plastics which crosslink, but with higher absorbed doses most plas-
tics become brittle and technically unusable. This process of becoming brittle should be
considered when the properties to be tested are chosen.
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Pour une application normale, I'expérience a montré que les propriétés mécaniques les
plus pertinentes sont:

- la contrainte de flexion a la charge maximale pour les plastiques rigides, et

- le pourcentage d'allongement & la rupture pour les plastiques souples et les
élastomeéres.

Si I'application le justifie, I'utilisateur peut spécifier une autre propriété tirée du tableau |
ou toute autre méthode. De plus, étant donné que la source de rayonnement et le
récipient ont un volume limité dans lequel le champ de rayonnement est suffisamment
uniforme, des restrictions pourraient étre imposées sur la taille des éprouvettes.

4.3 | Critéres d’évaluation

4.3.1| Criteres de point limite

Le critére de point limite peut étre exprimé par la valeur ab par un
pourdentage de la valeur initiale. L'une ou l'autre méthode classer
les matériaux en fonction de leur résistance au rayon hte des

exer;:les de classement de matériaux en termes de pg $ a valeur [initiale.
L'év v

Pour|une utilisation ou condition d ic icul gut choisir une valeur de
point|limite plus appropriée qui repre

Type de & Méthodes Critéres de
matériaux d'essai point limite *

Plagtiques ISO 178 50 Po

rigides ISO/R 527 50 P

ISO/R 527 50 te

& 1ISO 179 50 t6

Résistivité transversale et superficielle CEl g3 10 Pl

- ésistance d'isolement CEl 167 10 o

Rigidité diélectrique CEl 243-1 50 Po

Plastiques - Allongement & la rupture ISO/R 527 50 I%

souples - Contrainte de traction au seuil d'écoulement ISO/R 527 50 %

- Contrainte de traction a la rupture ISO/R 527 50 %

- Reésistance au choc 1ISO 179 50 %

- Résistivité transversale et superficielle CEl g3 10 %

- Résistance d'isolement CEl 167 10 %

- Rigidité diélectrique CEl 243-1 50 %

Elastomeéres - Allongement 2 la rupture ISO 37 50 %

- Contrainte de traction a la rupture 1SO 37 50 %

- Dureté D.I.D.C. ISO 48 Changement

- Dureté Shore A ISO 868 } de 10 unités

- Déformation rémanente aprés compression ISO 815 50 %

- Résistivité transversale et superficielle CEi 93 10%

- Résistance d'isolement CEl 167 10%

- Rigidité diélectrique CEl 243-1 50 %

-

Les valeurs données en pourcentage sont exprimées en pourcentage de la valeur initiale.
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For normal application, experience has shown that the most appropriate mechanical
properties are:

- the flexural stress at maximum load for rigid plastics, and

- the percentage elongation at break for flexible plastics and elastomers.

Should the application warrant it, the user may specify an alternative property taken from
table | or any alternative procedure. Also, since the radiation source and container have a
limited volume over which the radiation field is sufficiently uniform, this may imply
restrictions in sample size.

4.3  Evalyation criteria
4.3.1  Eng-point criteria

The end-pg
of the init
resistance.
value. The pssessment of a radiation index is given in IE

selected that will reflect end use require

Type of Test End-point
materiall procedures criteria *

Rigid 1ISO 178 50 %

plastics ISO/R 527 50 %

ISO/R 527 50 %

N ISO 179 50 %

IEC 93 10%

\ IEC 167 10%

Elextric strength 1EC 243-1 50 %

Flexible - Elongation at break ISO/R 527 50 %

plastics = Tensile strength at yield ISOTR 527 50 %

- Tensile strength at break ISO/R 527 50 %

- Impact strength ISO 179 50 %

- Volume and surface resistivity IEC 93 10 %

- Insulation resistance IEC 167 10 %

- Electric strength IEC [ 243-1 50 %

Elastomers - Elongation at break ISO 37 50 %

- Tensile strength at break 1SO 37 50 %

- Hardness / IRHD 1ISO 48 Change

- Hardness / Shore A ISO 868 }of 10 units

- Compression set 1SO 815 50 %

- Volume and surface resistivity IEC 93 10%

- Insulation resistance IEC 167 10 %

- Electric strength IEC 2431 50 %

*

The values given in per cent are expressed as a percentage of the initial value.
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4.3.2 Valeurs de la dose absorbée

La résistance au rayonnement peut aussi étre déterminée en exposant un matériau a une
dose absorbée spécifiée, préalablement convenue ou établie dans une norme sur les
matériaux. Dans ce cas, il se peut que les critéres de point limite ne soient pas atteints a
la dose finale.

Les valeurs de la dose absorbée qu’il est recommandé d’utiliser lorsqu'on suit les
modifications de propriété sont:

10%, 10%, 10%, 3 x 105, 10%, 3 x 10%, 107, 3 x 107, 10% Gy.

dose}w\rbe e 107 Gy

NOTE - Dans de nombreux cas, il peut 8tre opportun d'utiliser comme limite
oy, dans des cas particuliers, 10® Gy.

4.4 | Evaluation

Les propriétés des éprouvettes irradiées et des éproywvette N\ ellrminées
conformément aux normes pertinentes, et les variatic 3 mes de
difféfence ou de rapport entre les valeurs de la propriété s irrafliées et

celles des témoins.

Pour| déterminer la dose absorbéé i pf i ropriété
(critére de point limite, voir 4.3), ‘ des valeurs de cette propriété ou de
leurg modifications en fonction de la ‘ ge. La-dosSe absorbée correspordant au
critéfe de point limite d'une propri st "a déterminée par interpolatipn (voir
exemple 1 a 'annexe A).

NOTE - La détermination pa ati e dosé absorbée qui produit une modificatiqn donnée
n'pst possible que : : iqits c la dose
al

5 |

Ler ce a la présente norme, indiquer tout écart par rapport aux
métk andees dans la présente norme et contenir I'information suivantg:

5.1

armi les

suivantes:

- type de polymére et méthode de préparation;
- fournisseur;

- données de formulation et de composition telles que: matiéres de charge (y compris
dimensions et forme), plastifiants, agents stabilisants, absorbants de lumiére, etc.;

- propriétés physiques: masse volumique, point de fusion, température de transition
vitreuse, cristallinité, orientation, solubilité, etc.
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4.3.2

—_25_

Values of the absorbed dose

Radiation resistance may also be determined by exposing a material to a specified
absorbed dose which has been agreed upon or has been established in a material

standard. |

n such a case the end-point criteria may not be reached at the final dose.

The recommended absorbed dose values to use when following property changes are:

NOTE - |

4.4  Eval

The prope

relevant st
values of t

To determ

A
criterion, s

the absort
property is

NOTE -
only in a
dose acc

5 Repor]

The repor
recomme

5.1 Mat

102, 104, 105, 3 x 10%, 10%, 3 x 10%, 107, 3 x 107, 108 Gy.

h many cases it may be expedient to use as a limit the absorbed dose of 107 Gy, or in spgcial cas}$10'3 G

uation

he_€nd-point criterion for
1.in appendix A).

reference to this standard, report any deviations from t
s of\this standard and list the following information:

prial

The descH

st
a

ed

he

information as is available:

type of polymer and preparation method;
supplier;

plasticizers, stabilizing agents, light absorbers, etc.;

orientation, solubility, etc.

formulation and compounding data, such as: fillers (including size and form),

physical properties: density, melting point, glass transition temperature, crystallinity,
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5.2 Irradiation

Description de la source de rayonnement:

Type, activité ou puissance du faisceau, nature et spectre d’énergie du rayonnement.
Pour les irradiations en réacteur, proportion des rayons gamma, des neutrons

thermiques, épithermiques et rapides.

Spécification de la dose absorbée:

Méthode de dosimétrie, débits de dose absorbée (avec les tolérances), période

~ o = - o - RioRa—8 o
e & C . O v P4 O H

deg flux maximal. Indiquer également le cycle de parco
temps «a lintérieur» et «a 'extérieur».

Pqur les réacteurs et les autres sources de neutrons, c
abisorbée a partir de la densité de flux, déterminée
thermiques, épithermiques et rapides et pour les rayo

Méth
I'éprg
Date|d’irradiation.

5.3 | Essai

Propfriétés testées et norn elon le cas (voir 4.3):

- | critéres de poi

- | dose absorbé
5.4 Flésult£>

Selon

les accélérateurs,

xemple
ée sur

ou une

- des-propriétés dans les éprouvettes irradiées et les éprouvettes témpins, de

Date|de/Y'essai d& propriété.

Des exemples de rapports d'essai sont présentés a I'annexe A pour (1) un isolant de

bobine d’électro-aimant, (2) un isolant de cable, (3) un ruban isolant.
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5.2 [Irradiation

Description of the radiation source:
Type, activity or beam power, kind and energy spectrum of radiation. For reactor
irradiation, the proportion of y-rays, thermal, epithermal and fast neutrons.

Specification of the absorbed dose:

Method of dosimetry, absorbed dose rates (with tolerances), period of irradiation and
absorbed dose of the different specimens. For accelerators, list puise repetition rate,
pulse le i i i i d
"in-time] and "out-time".

For readtors and other neutron sources, make the caiculation of ¢ B
the basis of the flux density, determined separately for therr i 5t
neutronsg, and for y-rays.

Conditionirlg and irradiation procedure including
temperaturp, atmosphere or medium, pressure, stres
post-irradigtion treatment.

Date of irrgdiation.

5.3 Test
Properties fested and releval

- end-point criteria;
- spegified abz&e
5.4 Restlits
As appro;I
- abs
- valu
as the ;

Date of propefty test.

iate (se€g 4.4

gach the specified end-point criterion, or a graph;

in the irradiated specimens and control specimens, as wgll

Examples of test reports are given in appendix A for (1) magnet coil insulation, (2) cable
insulation, (3) insulating tape.
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1.

2.

Matériau:

raitement:
pplication:
ournisseur:

28—

Annexe A
Exemples

EXEMPLE 1

Rapport d’essai d’irradiation, conformément a la CEl 544

+

durcisseur: HY905 (120),
accélérateur: XB2687 (0,3)

24haia20°C

NN

Ifradiation

oses absorbées:
éthode dosimétrique:
ate de l'irradiatio

éacteur-piscine, dans l'eau, a 40 °C
lux de neutrons rapides (E > 1 MeV):
lux de neutrons thermiques:

Résine époxyde - phénol - novolac - bisphénol A

544-2 © CEI

Isolation de bobine d’électro-aimant

sistance a la flexion ISO 178
mm x 10 mm x 4 mm
Résistance a la flexion a la charge maximaje
50 % de la valeur initiale

Gy

xy
Voir tableau Al et figure Al.
Tableau Al
Caractérisitiques Propriétés mécaniques|
) Résistance | Déformation Module
Composition Traitement | Dose absorbée ala ala tangent
N (Gy) flexion rupture d'élasticité
s D M
(MPa) {mm) (GPa)
297 EPN 1138/MY 745/CY 24h 0 127 124 3,8
221/HY 905/XB 2687 ata20°c 5x10° 94 6,4 39
1x107 70 45 4,1
2,5x 10 14 12 3,8
5x 107 2 0,7 0,5
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Appendix A
Examples

EXAMPLE 1

Radiation test report according to IEC 544

1. Material: Epoxy - Phenol - Novolac - Bisphenol A resin

Compdsition: Resin EPN 1138 + MY745 + CY221 (507507207,
‘ hardener: HY905 (120),
accelerator: XB2687 (0,3)

Curing 24 h at 120 °C
ApplicItion: Magnet coil insulation
Supplier: NN

2. Irradiation
Pool rgactor, in water, 40 °C
Fast ne¢utron flux (E > 1 MeV):
Thermal neutron flux:
Gammgp dose rate:
Absorhed doses:
Dosimetry method:
Irradiation date:

3. Test
Methodg:

Sample size: Q N X
Critical property: yral strength at maximum load
End-pogint criterion: 0% of initial value

Test date:

2,5x 107, 5 x 107 Gy
and activation detectors

4. Results: See table Al and figure Al.
Table Al
Characterisitics Mechanical properties
- . Tangent
i Composition Cut:l?g Absorbed dose Flexural Deflection modulus
N conditions (Gy) strength atbreak | of elasticity
S D M
(MPa) (mm) (GPa)

297 EPN 1138/MY 745/CY 24 h V] 127 124 38
221/HY 905/XB 2687 at120°C 5x10° 94 6,4 3,9
1x10 70 45 41
25x 107 14 1,2 33
5x 107 2 0.7 0,5
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Figure A1 - Modification des propriétés mécaniques
en fonction de la dose absorbée pour
une isolation de bobine d’électro-aimant
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Figure A1 - Change of mechanical properties as a function
of absorbed dose for magnet coil

insulation
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