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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

DIELECTRIC AND RESISTIVE PROPERTIES OF SOLID
INSULATING MATERIALS -

Part 3-4: Determination of resistive properties (DC methods) -

Volume resistance and volume resistivity at elevated temperatures

FOREWORD

The |nternational Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization co
all national electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IE€*is to
interhational co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and-glectronic f
this end and in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Fechnical Specifi
Technical Reports, Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to
Publ|cation(s)”). Their preparation is entrusted to technical committees; any IEC Natiohal Committee in

nprising
promote
elds. To
cations,
hs “IEC
terested

in the subject dealt with may participate in this preparatory work. International, governmental ahd non-

govgrnmental organizations liaising with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborateg
with [the International Organization for Standardization (ISO) in accordance with conditions detern
agrepment between the two organizations.

The formal decisions or agreements of IEC on technical matters express) as nearly as possible, an inte
consfensus of opinion on the relevant subjects since each techdical” committee has representation
interpsted IEC National Committees.

IEC |Publications have the form of recommendations for interQational use and are accepted by IEC
Compmittees in that sense. While all reasonable efforts are\made to ensure that the technical conten
Publ|cations is accurate, IEC cannot be held responsible” for the way in which they are used or
misipterpretation by any end user.

In ofder to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Pub
trangparently to the maximum extent possible_in their national and regional publications. Any di
between any IEC Publication and the correspaonding national or regional publication shall be clearly ind
the lgtter.

IEC |tself does not provide any attestation’of conformity. Independent certification bodies provide cg
sment services and, in some areas, access to IEC marks of conformity. IEC is not responsiblg

members of its technical €ommittees and IEC National Committees for any personal injury, property da
othe[ damage of any mature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal fqg
expenses arising out of the publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any of
Publ|cations.

Attention is drawnh to the Normative references cited in this publication. Use of the referenced public
indispensablé.for the correct application of this publication.

Attention lis Jdrawn to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the s
patept rights. IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

closely
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national
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National
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International Standard |IEC 62631-3-4 has been prepared by IEC technical committee 112:
Evaluation and qualification of electrical insulating materials and systems.

This edition of IEC 62631-3-4 cancels and replaces |IEC 60345 “Method of test for electrical
resistance and resistivity of insulating materials at elevated temperatures”, published in 1971.
This edition constitutes a technical revision.

This edition includes the following significant technical changes with respect to IEC 60345:

a) The revised standard becomes part of the series IEC 62631-3-x. Title of the standard is

changed and adapted to the series as Part 3-4.

b) Clauses 2 "Normative references", 3 "Terms and definitions", and 4 "Significance" are

added.
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c)

d)

e)

f)

g)

h)

The text of this International Standard is based on the following documents:

-4 - IEC 62631-3-4:2019 © |IEC 2019

Subclauses 5.2 "Power supply, Voltage", 5.3.1.2 "Number of test specimens" and 5.3.1.3
"Conditioning and pre-treatment of test specimens" are added.

In 5.3.5 "Special precautions during measurements", errors analysis in the measurement
of current are modified, and aligned with IEC 62631-3-1.

In 6.2 "Increasing the temperature by steps (method B)", the method for more than one
specimen is removed.

The standard atmospheric conditions for testing and conditioning, especially the
temperature, are replaced according to IEC 60212.

The circuit diagram of test apparatus is modified, and the structure diagram and pictures
of test apparatus are added in Annex A.

The orders of part clauses are adjusted.

CDV Report on voting
112/406/CDV 112/445/RVC

Full information on the voting for the approval of this International‘Standard can be fqund in

the regort on voting indicated in the above table.

This dgcument has been drafted in accordance with the ISO/IEC Directives, Part 2.

A list pf all parts in the IEC 62631 series, published under the general title Dielectfic and

resistive properties of solid insulating materials, can\be found on the IEC website.

The cdmmittee has decided that the contents of\this document will remain unchanged uptil the
stability date indicated on the IEC website under "http://webstore.iec.ch" in the data related to

the spécific document. At this date, the decument will be

recpnfirmed,
withdrawn,
replaced by a revised editien, or

amgended.

IMPORTANT < The 'colour inside’' logo on the cover page of this publication indicates

colou

that }l contains colours which are considered to be useful for the correct

understanding of its contents. Users should therefore print this document usfing a
printer. sl
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1

This part of IEC 62631 covers procedures for the determination of insulation resistan
volumg resistivity of insulating materials by applying DC-voltage and temperatures
800 °d
ceramis.

2

The foJlowing documents are referred to in the text in such a,way that some or all ¢
content constitutes requirements of this document. For datedreferences, only the
cited frF

any a

IEC 60212:2010, Standard conditions for use prior to and during the testing of solid el
insulating materials

IEC 62631-3-1, Dielectric and resistive properties of solid insulating materials — P3
Determination of resistive properties (DC methods) — Volume resistance and
resistijity — General method

3 Te¢rms and definitions
For thg purposes of this doacument, the following terms and definitions apply.

ISO and IEC maintain jterminological databases for use in standardization at the fo
addreslses:

3.1

Ngrmative references

IEG Electropedia: available at http://www.electropedia.org/
ISQ Online browsing platform: available at http://www.iso.org/obp

DIELECTRIC AND RESISTIVE PROPERTIES OF SOLID
INSULATING MATERIALS -

Part 3-4: Determination of resistive properties (DC methods) -

Volume resistance and volume resistivity at elevated temperatures

Scope

plies. For undated references, the latest edition of the\referenced document (in
endments) applies.

ce and
up to

. The typical application materials include high temperature mica plate and allumina

f their
edition
cluding

petrical

rt 3-1:
olume

lowing

heating chamber
device which is used for supplying an elevated temperature to the specimen

3.2

volume resistance
part of the insulation resistance which is due to conduction through the volume

Note 1 to entry: Volume resistance is expressed in Q.

3.3

volume resistivity
volume resistance of a material related to its volume

Note 1 to entry: Volume resistivity is expressed in Qm.


http://www.electropedia.org/
http://www.iso.org/obp
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Note 2 to entry: For insulating materials, the volume resistivity is usually determined by means of measuring
electrodes arranged on a sheet of the material.

Note 3 to entry: According to IEC 60050-121: Electromagnetism, “conductivity” is defined as the “scalar or tensor
quantity, the product of which by the electric field strength in a medium is equal to the electric current density” and
“resistivity” as the "inverse of the conductivity when this inverse exists”. Measured in this way, the volume
resistivity is an average of the resistivity over possible heterogeneities in the volume incorporated in the
measurement; it includes the effect of possible polarization phenomena at the electrodes.

4 Significance

Some types of insulating materials are used under high temperatures up to 800 °C, such as
mica plate and alumina ceramics, when mica plate is used for supporting aluminum
electroflytic tank and alumina ceramics are used for high temperature crucibles or resistance
furnace tubes.

For thése purposes, it is generally desirable to have the insulation resistanece as High as
possible. Volume resistance and volume resistivity can be used as an aid in“the choic¢ of an
insulating material for a specific application. The change in resistivity with temperatufe may
be great and shall be known when designing for operation conditions.

5 Method of test

5.1 General

upper femperature limit is 800 °C. Different types-of electrodes can be used, depending on

This nlethod describes specific types of materials usg€d\at elevated temperatures; the [typical
the sp

cific measurement or product demands.

NOTE [Thickness changes due to the high temperature‘can affect the measurement results.
5.2 Power supply and test voltages

A sourfe of very steady DC voltage‘is-required. This can be provided either by batteries or by
rectifield and stabilized power supply. The degree of stability required is such that the ¢hange
in curfent due to any changexin voltage is negligible compared with the current|to be
measufed. Commonly specified’test voltages to be applied to the complete specimen aife 10 V,
100 V,|500 V, 1 000 V. If.not otherwise stipulated, a voltage of 500 V shall be used.

5.3 Fquipment
5.3.1 Specimens and electrodes

5.3.11 Preparation of specimens and electrodes

For ingulation resistance measurements, the specimens shall be of any suitable size and
shape and shall have electrodes already attached. When volume resistivity is measured,
guarded electrodes are suggested. The preferred dimensions of test specimens shall be those
given in the test procedures of IEC 62631-3-1. The specimen electrodes shall consist of fired-
on conducting paint or a conducting coating evaporated or sprayed onto the specimen
surfaces. Platinum is a suitable electrode material.

If other types of metal, such as silver or gold are used, make sure that they will not migrate
into the sample or oxidize at test temperature.

The specimens shall be mounted securely among electrode backing plates within the heating
chamber. These backing plates and their respective leads shall be made of a metal which is
mechanically stable and resistive to oxidation. High-heat-resistant alloys such as stainless
steel may also be utilized. The backing plates shall be of sufficient thickness to prevent
warping and to provide heat equalization between the specimens and the electrode backing
plates.
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For mica plate and aluminium oxide specimen, a plate sample is recommended.

5.3.1.2 Number of test specimens

The number of specimens to be tested shall be determined by the relevant product standards.
If no such data is available, at least three specimens shall be tested.

5.3.1.3 Conditioning and pre-treatment of test specimen

Conditioning and any other pre-treatment of the test specimen shall be done according to the
relevant product standard. If no product standards exist, conditioning shall be done according
to IEC 60212 standard conditions for use prior to and during the testing of solid electrical
insulatlng materials.

5.3.2 Heating chamber

For heEting the specimen, a suitable electric oven can normally be utilizedyup to 50Q °C; a
resistance furnace shall be used if the testing temperature reaches 800.°€. The construction
shall e such that the specimen is subjected to a uniform temperatGre’throughout ifs total
volumg with temperature fluctuations as small as possible. The atmespheric conditions for
testing| and conditioning shall be in accordance with I[EC 60212. Fhe"samples shall be|tested
during [the heat preservation period.

An adgquate muffle should be provided to shield the specimen from direct radiation [by the
heating elements. This muffle may be made of a €eramic such as aluminum oXide or
equivalent. A grounded metallic shield of stainless ‘steel or equivalent metal shall glso be
provided within the oven. The shield shall act as a guard to prevent leakage currents between
the heating circuit and the measuring circuit.

In the pase of very high resistance specimens; it may be necessary to disconnect the heating
element to prevent interference during theZmeasurement.

A typidal structure of heating chamber is shown in Annex A. Alternatively, the tests may be
performed in an inert atmosphere:

5.3.3 Measuring leads

Insulated measuring leads shall be brought into the furnace through high-resistance ceramic
insulatprs located in a’cool zone and adequately guarded so as to prevent leakage ¢urrent
from affecting the.test results.

NOTE Alternatively, the leads can be passed through holes in the top or in the wall of the furnace hich is
earthed | If stiff leads are used, they can be supported externally so as not to touch anything but their suppgrts. The
supportqd willFbe relatively cool and thus can be made of any rigid insulating material.

5.3.4 Temperature control

The temperature control mode of the heating chamber shall be set by program. A means of
temperature control shall be provided which can maintain temperature tolerances according to
IEC 60212 standard conditions for use prior to and during the testing of solid electrical
insulating materials. The use of two thermocouples is recommended, one in the chamber for
control and a second for the direct measurement of the specimen temperature.

The temperature of the specimen shall be measured using a thermocouple mounted as close
as possible to the specimen without causing electrical interaction with the measurement of
resistance. For example, the thermocouple may be inserted directly into a hole extending
almost to the surface of the backing plate adjacent to the specimen. The hole can be drilled
from the opposite face of the plate perpendicular to the surface of the specimen or from the
side of the plate parallel to the specimen surface. If the thermocouple is mounted within the
electrode backing plate, the leads and the temperature-indicating instrument shall be


javascript:void(0);
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adequately insulated or the thermocouple shall be disconnected or removed when
measurements are made.

5.3.5 Special precautions during measurements

Errors in the measurement of current may result from the fact that the current-measuring
device is shunted by the resistance between the guarded terminal and the guard system. To
ensure satisfactory operation of the equipment, a measurement should be made with the lead
from the voltage source to the specimen disconnected. Under this condition, the equipment
should indicate infinite resistance within its sensitivity. If suitable standards of known values
are available, they may be used to test the operation of the equipment.

If the material insulating the leads into the oven is subjected to heat, the insulation resistance
of the(lead insulation may become low enough to affect the measurements. The. l¢akage
resistapce shall be determined by a separate measurement at each (tempdrature.
Thermpcouple potentials between dissimilar metals, when they are used»in leads and
electrode holders, can cause measurement errors. A measurement of currenty with the |supply
voltage replaced by a short circuit, will indicate the magnitude of this thermocouple effeft.

5.4 Calibration

The equipment shall be calibrated in the magnitude of the velume resistance measdred at
room temperature.

NOTE [alibration resistors in the range up to 100 TQ are commercially available.
6 Prpcedure

6.1 Continuously increasing temperature (method A)

This nﬁthod is suitable for obtaining qui¢kly an approximate relationship between resistance
and temperature of a single specimen.over a wide temperature range. The method is suitable
only wiith materials for which the éffects of dielectric absorption can be neglected,| or for
obtaining comparative results forsimilar materials. The specimen shall be mounted|tightly
betwegn the electrode backing plates, but not so tightly that the specimen is distorted while
being heated. The specified voltage shall be applied to the test specimen and the tempegrature
shall ble increased at a rate depending on the thickness of the material and not high¢r than
5 K/mip. A sufficient number of resistance measurements shall be made, as the tempe¢rature
is increased, so as to\déefine adequately the relationship between resistance and tempefature.

6.2 ncreasing.the temperature by steps (method B)

This meethad ,is suitable for obtaining the relationship between resistance and temperature of a
easing
.

The test specimen shall be mounted tightly between the electrode backing plates but not so
tightly that the specimen is distorted while being heated. The temperature of the test
specimen shall be increased from room temperature to the desired test temperature and
subsequently from each test temperature step to the next.

NOTE 1 The test chamber is controlled in such a manner that the temperature of the electrode backing plate does
not exceed the desired test temperature. Usually the temperature step is kept long enough to ensure the sample
temperature meets the requirements in the high temperature range. If a temperature overshoot occurs, it will take
some time to wait for the sample end temperature to meet the final test temperature.

When the temperature of the electrode backing plate is within the desired test temperature
according to Table 2 of IEC 60212:2010, the voltage specified in the material specification
shall be applied to the specimen for 1 min (or for other times as specified) and the resistance
shall then be measured. When the measurement is completed, the voltage shall be removed
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and the high voltage, measuring and guarded electrodes shall be connected to each other
(short-circuited).

A sufficient number of test temperatures, but no less than five, shall be selected to define
adequately the relationship between temperature and resistance over the desired range of
temperatures. At the lower temperatures, the temperature increments should be relatively
small, for example 10 K. As the test temperature is increased, the temperature increments
should also be increased.

NOTE 2 The logarithm of resistance (or resistivity) is often plotted as a function of the reciprocal absolute
temperature.

6.3

When

relaxa
resista

When
make the measurements at a reduced voltage to avoid the effects of .specimen heating.

For thg
or both

Unless

the

recautions to be taken

ce value obtained at stabilization can be estimated.

the resistance of the material being tested is relatively low, it 'miay be neces

se materials in which polarization effects play a part, with concentration of ions
electrodes, the results may be of doubtful value.

the effect of thermal degradation is specially re€quired, the specimen shall be

te

temperature only long enough to attain thermal equilibrium. The maximum perm

time of exposure to the test temperature should:be determined by comparing val
resistapnce (one minute of electrification) measured periodically over a time, whi
compa

After a

be

mal

temper

6.4

The vo

p:

RX

where

p

Ry
A
h

is t
is t

able to or longer than that expected in.th€’ tests (using an additional specimen).

series of tests at progressively higher temperatures, an additional measuremer
atures has produced a permanent change in the specimens.
Calculation of volume(resistivity

lume resistivity shall’be calculated from the following formula:

Alh

he volume' resistivity in Qm;

he volume resistance measured in Q;

the current has not stabilized in the time specified for measurement, due to dig¢lectric
tLon, it may be necessary to determine the resistance as a function of time’so t

hat the

sary to

at one

ept at
issible

ues of

ch are

t shall

de at the starting temperature~to determine whether the exposure to the elevated

is t

he effective area of the electrode in m2;

is the thickness of the specimen in m.

7 Report

The report shall include the following:

complete identification and description of the material tested,

manufacturer’s code;

shape and thickness of test specimens;

type of electrodes and nature of the electrode backing plates;

test voltage and time of electrification;

including source and
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accuracy of the instrument and calibration method, depending on the measured values of
resistance, if necessary;

curing conditions of the material and any pre-treatment;
conditioning of samples and climatic conditions under test;
description of test set-up and instrument used for the test;
number of samples;

each single value and the median of volume resistance and volume resistivity respectively
at each temperature;

the method of increasing the temperature, i.e. method A or B;

date of test;

any other important observations if applicable.
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Annex A
(informative)

Principle of test apparatus

An example of a circuit diagram is shown in Figure A.1 for measuring the insulation resistance

and vo

lume resistivity of insulating materials at elevated temperatures.

Voltg
sour

A typic

Picture

Ring Guarded

|
_L —
: electrode _I | electrode
R SO || N bty
] 7
N = Metallic shield
l |
|

Oven wall

I I
I I
— |
p— I
I
: o Thermocoup
I Top - of electrode
| electrode |
b __ . |___{ _ — Thermocoup
P | : - of muffle
I I
| | Test I I
: } specimen : :
! I I |
e | | | |
T : | : |
o | .
| ! —
L | I |
| I

Picoamme

Figure A.1 — Circuit diagram of test apparatus
al structure diagram of test.apparatus is shown in Figure A.2.

s of test apparatus. are given in Figure A.3, which include the appearance

furnac; and Keithley ©6517B Electrometer ! in Figure A.3a), and the shielding bq

corun
good ¢

um support inside the furnace in Figure A.3b). A spring attachment is used to
ontact between the sample and electrodes which is shown in Figure A.3c), an

plate and aluminum'oxide samples are shown in Figure A.3d).

[)

[)

ter

IEC

of the
x and
ensure
d mica

1 Keithley 6517B is an example of a suitable product available commercially. This information is given for the

conv

enience of users of this document and does not constitute an endorsement by IEC of this product.
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Spring attachment Voltage
source

Picoammeter

Y

Ceramic insulator

—)Furnace body

24— Shielding box

Corundum rg¢d

" | __Electrode

Specimen

Corundum support

IEC

Figure A.2 — Structure.diagram of test apparatus
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a) Furnace and picoammeter b) Shielding box and corundum

IEC IEC

c) Spring attachment and d) Samples
binding terminal

Figure A.3 — Pictures of test apparatus
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

PROPRIETES DIELECTRIQUES ET RESISTIVES DES MATERIAUX

ISOLANTS SOLIDES -

Partie 3-4: Détermination des propriétés résistives (méthodes en courant
continu) — Résistance transversale et résistivité transversale aux

1) La
com
obje
del'
des

| Srat lové
AVANT-PROPOS

Commission Electrotechnique Internationale (IEC) est une organisation mondiale,“de norm
osée de I'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de I'lEC). L'IE
de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans les d

Guides (ci-aprés dénommés "Publication(s) de I'lEC"). Leur élaboration est confiée’a des comités d'étu
travgqux desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut participer. Les orgarisations

inter

travg

condjitions fixées par accord entre les deux organisations.

2) Les

du ppssible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné que les Comités nationaux

intér
3) Les
com

bssés sont représentés dans chaque comité d’études.

Publications de 'lEC se présentent sous la formedésrecommandations internationales et sont

s'asqure de I'exactitude du contenu technique de ses pablications; I'lEC ne peut pas étre tenue respon

I'ével

htuelle mauvaise utilisation ou interprétation quinen est faite par un quelconque utilisateur final.

4) Dang le but d'encourager I'uniformité internatiogale, les Comités nationaux de I'l[EC s'engagent, dans

mes
et rd

régignales correspondantes doivent étretindiquées en termes clairs dans ces dernieres.

5) L'IE
fourn
conf
indé

6) Toug

7) Aucu
y co
pour
natu
dép¢g
Publ

issent des services d'évaluation de conformité et, dans certains secteurs, accedent aux mar
rmité de I'lEC. L’IEC n'est responsable d'aucun des services effectués par les organismes de cer
endants.

les utilisateurs doivent's'assurer qu'ils sont en possession de la derniere édition de cette publicati

he responsabilité ne doit étre imputée a I'lEC, a ses administrateurs, employés, auxiliaires ou man
pris ses experts, particuliers et les membres de ses comités d'études et des Comités nationaux
tout préjudice ‘causé en cas de dommages corporels et matériels, ou de tout autre dommage de

nses découlant de la publication ou de I'utilisation de cette Publication de I'lEC ou de tou
catiomr de I'lEC, ou au crédit qui lui est accordé.

8) L'att

bntion est attirée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de pub

référencees est obligatoire pour une application correcte de |a présente publication |
9) L’attention est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de 'lEC peuvent faire

I'objet de droits de brevet. L'IEC ne saurait étre tenue pour responsable de l'identification de ces droits de
propriété en tout ou partie.

hlisation
a pour
bmaines

blectricité et de I'électronique. A cet effet, 'IEC — entre autres activités — publiezdes Normes interndtionales,
Bpécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications acceSsibles au public (PAS) et des

fes, aux

hationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison @yvec’I'lEC, participent également aux
ux. L’'IEC collabore étroitement avec I'Organisation Internationale\de Normalisation (ISO), sglon des

Hécisions ou accords officiels de I'lEC concernant les questionds techniques représentent, dans la| mesure

de I'lEC

agréées

ne telles par les Comités nationaux de I'lEC. Tous les efforts raisonnables sont entrepris afin que I'lEC

bable de

toute la

ire possible, a appliquer de fagon transparente les Publications de I'l[EC dans leurs publications ngtionales
gionales. Toutes divergences entre_ _toutes Publications de I'lEC et toutes publications natiorlales ou

elle-méme ne fournit aucune @ttestation de conformité. Des organismes de certification indégendants

ues de
ification

pn.

lataires,
e I'lEC,
quelque

e que ce~soit, directe ou indirecte, ou pour supporter les colts (y compris les frais de justicg) et les

e autre

ications

La Norme internationale IEC 62631-3-4 a été établie par le comité d'études 112 de I'IEC:

Evalua

tion et qualification des systémes et matériaux d'isolement électrique.

La présente édition de I'lEC 62631-3-4 annule et remplace I'lEC 60345 "Méthode d'essai pour

la rés

istance d'isolement et la résistivité transversale des matériaux isolants

températures élevées", parue en 1971. Cette édition constitue une révision technique.

a des

Cette édition inclut les modifications techniques majeures suivantes par rapport a I'lEC 60345:

a) La norme révisée devient une partie de la série IEC 62631-3-x. Le titre de la norme a été

mo

difié et adapté a la série en tant que Partie 3-4.
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L'Article 2 "Références normatives", I'Article 3 "Termes et définitions" et I'Article 4
"Signification" ont été ajoutés.
Le Paragraphe 5.2 "Alimentation et tensions d'essai", le Paragraphe 5.3.1.2 "Nombre

d'éprouvettes d'essai" et le Paragraphe 5.3.1.3 "Conditionnement et prétraitement de
I'éprouvette d'essai" ont été ajoutés.

En 5.3.5 "Précautions particuliéeres a prendre pendant les mesurages", les erreurs
d'analyse dans le mesurage du courant sont modifiées et alignées sur I'lEC 62631-3-1.

En 6.2 "Elévation de la température par échelons (méthode B)", la méthode pour plusieurs
éprouvettes a été retirée.

essai et |
4 ]

Les conditions atmosphériques normales pour e co
HEC-662

nditionnement (en particulier
19

Il
Ia t mnAratiira) ot AtA raranlanAne aanfarn Araant &
TP CTatoT T ot CtCT e TP aCcC T o CoTmToTT oot

Le |[schéma des circuits de I'appareillage d'essai a été modifié, et le schéma struefurel et
les|images de l'appareillage d'essai ont été ajoutés a I'Annexe A.

L'ofdre des articles de la partie a été ajusté.

CDV Rapport de vote
112/406/CDV 112/445/RVC

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vot¢ ayant

aboutija I'approbation de la présente Norme internationate:

Le présent document a été rédigé selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.

Une liste de toutes les parties de la série IEC:62631, publiées sous le titre général Progriétés
diélectriques et résistives des matériaux isolants solides, peut étre consultée sur le siteweb

de I'EC.

Le conpité a décidé que le contenu,duprésent document ne sera pas modifié avant la date de
stabilite indiquée sur le site web,,de I''EC sous "http://webstore.iec.ch" dans les données

relativés au document recherghé: A cette date, le document sera

recpnduit,
sugprimé,
remplacé par ung-édition révisée, ou

ampndé.

IMPORTANT - Le logo "colour inside"” qui se trouve sur la page de couverture de cette
publication indique qu'elle contient des couleurs qui sont considérées comme utiles a
une bonne compréhension de son contenu. Les utilisateurs devraient, par conséquent,
imprimer cette publication en utilisant une imprimante couleur.
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PROPRIETES DIELECTRIQUES ET RESISTIVES DES MATERIAUX

ISOLANTS SOLIDES -

Partie 3-4: Détermination des propriétés résistives (méthodes en courant
continu) — Résistance transversale et résistivité transversale aux

La pré
d'isole
continy
les pla

2 RE

Les do

de leur contenu, des exigences du présent document. Pour les références datées,

I'éditio

référerlce s'applique (y compris les éventuels amendenyents).

IEC 60R212:2010, Conditions normales a observeravant et pendant les essais de ma

isolant|

IEC 62631-3-1, Propriétés diélectriques- et résistives des matériaux isolants s

Partie
Résis

3 Termes et définitions
Pour lgs besoins du présent document, les termes et définitions suivants s'appliquent.

L'ISO ¢t I'lEC tiennent a jour des bases de données terminologiques destinées a étre u

en nor

e |EQ Electropedia: disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/

o |SQ Online browsing platform: disponible a I'adresse http://www.iso.org/obp

3.1

températures élevées

sente partie de I'lEC 62631 couvre les procédures de détermination de a res

e et des températures jusqu'a 800 °C. Les matériaux d'application classiques i
ues de mica et les céramiques d'alumine haute température.

férences normatives

cuments suivants sont cités dans le texte de sorte qu’ils\constituent, pour tout oU

h citée s'applique. Pour les références non datéesi/la derniére édition du docun

5 électriques solides

3-1. Détermination des proprietés résistives (méthodes en courant co
ance transversale et résistivité transversale - Méthode générale

malisationy/consultables aux adresses suivantes:

stance

ment et de la résistivité transversale des matériaux isolants en appliquant“une :Lension

cluent

partie
seule
ent de

fériaux

nlides -
htinu) -

ilisées

chambre de chauffe
dispositif utilisé pour fournir une température élevée a I'éprouvette

3.2

résistance transversale
partie de la résistance d'isolement qui est due a la conduction a travers le volume

Note 1 a I'article: La résistance transversale s'exprime en Q.

3.3
résisti
résista

vité transversale
nce transversale d'un matériau en fonction de son volume
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Note 1 a I'article: La résistivité transversale s'exprime en Q.

Note 2 a I'article: Pour les matériaux isolants, la résistivité transversale est généralement déterminée au moyen
d'électrodes de mesure disposées sur une feuille du matériau.

Note 3 & l'article: Conformément a I'lEC 60050-121: Electromagnétisme, la "conductivité" est définie comme "la
grandeur scalaire ou tensorielle dont le produit par le champ électrique dans un milieu est égal a la densité de
courant électrique”, et la "résistivité" est définie comme "l'inverse de la conductivité lorsque cet inverse existe".
Mesurée ainsi, la résistivité transversale est une moyenne de la résistivité sur les hétérogénéités éventuelles dans
le volume incluses dans le mesurage, et comprend I'effet d’éventuels phénoménes de polarisation au niveau des
électrodes.

4 Signification

Certains types de matériaux isolants sont utilisés a hautes températures jusqu/a’>g00 °C,
commae les plaques de mica et la céramique d'alumine, si une plaque de mica est utilis§e pour
soutenjr la cuve rhéographique en aluminium et si des céramiques d'alumine.'sont utilisées
pour des creusets a haute température ou des tubes de four a résistance.

A ces |effets, il est en général souhaitable de disposer d'une résistafnce d'isolement aussi
élevée| que possible. La résistance transversale et la résistivité transversale peuvept étre
utiliségs pour aider a choisir un matériau isolant pour une applicatiomparticuliére. La vgriation
de rédistivité avec la température peut étre importante et doit étre connue lors| de la
conception pour les conditions de fonctionnement.

5 Methode d'essai
5.1 Généralités

Cette méthode décrit des types particuliers dermatériaux utilisés a des températures élevées,
la limie de température supérieure classique’ étant de 800 °C. Différents types d'élegtrodes
peuvent étre utilisés, en fonction du mesurage spécifique ou des demandes de produit.

NOTE Pes variations d'épaisseur en raisoncde la température élevée peuvent avoir un impact sur les réstltats de
mesure.

5.2 Alimentation et tensions 'd'essai

Une s¢urce de tension_gentinue trés stable est exigée. Cela peut étre obtenu a I'dide de
batterigs ou par une alimentation redressée et stabilisée. Le degré de stabilité exigé |est tel
que la| variation de_coeurant due a une variation de tension est négligeable compalée au
courant a mesurefi:bes tensions d'essai habituellement spécifiées et appliquées a I'engemble
de I'égrouvette~sont de 10V, 100 V, 500 V, 1 000 V. Si elles ne sont pas préciséels, une
tension de 500V doit étre utilisée.

5.3 Matériel

5.3.1 Eprouvettes et électrodes
5.3.1.1 Préparation des éprouvettes et des électrodes

Pour mesurer la résistance d'isolement, la taille et la forme des éprouvettes doivent étre
adaptées, et des électrodes doivent déja étre fixées. Si la résistivité transversale est mesurée,
des électrodes gardées sont suggérées. Les dimensions préférentielles des éprouvettes
d'essai doivent étre celles données dans les procédures d'essai de I'lEC 62631-3-1. Les
électrodes de I'éprouvette doivent étre constituées par un vernis conducteur cuit ou par une
couche conductrice appliquée par vaporisation ou par pulvérisation. Le platine est un
matériau approprié pour I'électrode.

Si d'autres types de métaux (I'argent ou l'or, par exemple) sont utilisés, vérifier qu'ils ne
migrent pas dans I'échantillon ni ne s'oxydent a la température d'essai.
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Les éprouvettes doivent étre montées entre les contre-électrodes a l'intérieur de la chambre
de chauffe. Ces contre-électrodes et leurs amenées de courant respectives doivent étre
composées d'un métal stable d'un point de vue mécanique et résistant a I'oxydation. Des
alliages résistant aux températures élevées (l'acier inoxydable, par exemple) peuvent
également étre utilisés. L'épaisseur des contre-électrodes doit étre suffisante pour empécher
le gauchissement et pour assurer I'égalisation thermique entre les éprouvettes et les contre-
électrodes.

Pour I'éprouvette de plaque de mica et d'oxyde d'aluminium, un échantillon de plaque est
recommandé.

5.3.1.

Le nombre d'éprouvettes d'essai a soumettre a I'essai doit étre déterminé par les-normes de
produif correspondantes. Si ces données ne sont pas disponibles, au moins trois) éprolivettes
doiven} étre soumises a I’essai.

5.3.1. Conditionnement et prétraitement de I'éprouvette d'essai

Le corjditionnement et tout autre prétraitement de I'éprouvette d'essai doivent étre realisés
conformément a la norme de produit correspondante. S'il n'existeraucune norme de produit, le
conditipnnement doit étre réalisé selon les conditions de I'EC 60212 a appliquer ayant et
pendant I'essai des matériaux isolants électriques solides.

5.3.2 Chambre de chauffe

Pour dhauffer I'éprouvette, un four électrique adapté peut en principe étre utilisé jusqu'a
500 °C. Un four a résistance doit étre utilisé siila température d'essai atteint 800 C. La
constryiction doit permettre de soumettre I'éprouvette a I'essai a une température uniforme sur
I'ensemble de son volume, avec des variations'de température aussi faibles que possibje. Les
conditipns atmosphériques pour I'essai-et le conditionnement doivent étre conformes a
I'"EC 6D212. Les échantillons doivent étre soumis a I’essai pendant la période de préservation
de chaleur.

Il convjent de prévoir un mouflesapproprié pour protéger I'éprouvette contre les rayonngments
directs| des éléments chauffants. Ce moufle peut étre en céramique (oxyde d'aluminjum ou
équivalent, par exemple).\Un écran métallique mis a la terre en acier inoxydable ou métal
équivalent doit également étre prévu a l'intérieur du four. L'écran doit agir comnje une
proteclion afin d'évitéryles courants de fuite entre le circuit de chauffage et le cir¢uit de
mesure.

Dans |e cas\des éprouvettes a résistance trés élevée, il peut s'avérer nécessqgire de
déconnecter F'elément chauffant, afin de ne pas fausser les résultats.

Une structure classique de chambre de chauffe est presentée o HANMexe A Em variante, les

essais peuvent étre réalisés en atmosphére inerte.

5.3.3 Conducteurs de mesure

Des conducteurs de mesure isolés doivent étre placés dans le four au moyen de traversées
en céramique haute résistance situées dans une zone froide, et étre convenablement
protégés de maniére a éviter que le courant de fuite n'affecte les résultats d'essai.

NOTE En variante, les conducteurs peuvent passer par des trous en haut ou dans les parois du four mis a la terre.
Si des conducteurs rigides sont utilisés, ils peuvent étre soutenus a l'extérieur de maniére a ne pas entrer en
contact avec d'autres éléments que leur support. Les supports sont relativement froids et, de ce fait, peuvent étre
composés d'un matériau isolant rigide.
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5.3.4 Régulation de température

Le mode de régulation de température de la chambre de chauffe doit étre défini par le
programme. Un moyen de régulation de température doit étre prévu, lequel peut maintenir les
tolérances de température dans les conditions de la norme IEC 60212 dans le cadre d'une
utilisation avant et pendant les essais des matériaux isolants électriques solides. Il est
recommandé d'utiliser deux thermocouples, I'un pour la régulation de la chambre et 'autre
pour le mesurage direct de la température de I'éprouvette.

La température de I'éprouvette doit étre mesurée a l'aide d'un thermocouple monté aussi prés
que possible de I'éprouvette, sans provoquer d'interaction électrique avec le mesurage de la
résistance. Par exemple, le thermocouple peut étre directement inséré dans un trou
s'étendant sur pratiquement toute la surface de la contre-electrode adjacente a 'eprouvette.
Le troy peut étre percé a partir de la face opposée de la plaque perpendiculaire aNa-gurface
de I'éprouvette ou a partir du c6té de la plaque paralléle a la surface de I'éprouvettg. Si le
thermdcouple est monté a l'intérieur de la contre-électrode, les conducteursyéet’l'instfument
indiquant la température doivent étre correctement isolés ou le thermocouple daqit étre
déconnecté ou retiré lors de la réalisation des mesurages.

5.3.5 Précautions particuliéres a prendre pendant les mesurages

Lors di mesurage du courant, des erreurs peuvent résulter du fait-que le dispositif de mesure
du coyrant est shunté par la résistance entre la borne gardeevet le systéme de protection.
Pour garantir le bon fonctionnement du matériel, il convient)de procéder a un mesurage en
débranchant le conducteur entre la source de tension et\W'éprouvette. Dans cette condjtion, il
convient que le matériel indique une résistance infiniendans les limites de sa sensibilité. Si
des étplons appropriés de valeurs connues sont disponibles, ils peuvent étre utilisés pour
soumetltre a I'essai le fonctionnement du matériel

Si le matériau isolant les conducteurs dans\le four est soumis a la chaleur, la résistance
d'isolenent de l'isolation du conducteur peut*devenir suffisamment faible pour avoir un|impact
sur led mesurages. La résistance de fuite doit étre déterminée par un mesurage séparé a
chaqug¢ température. Les potentiels de thermocouple entre des métaux différents, s'i|s sont
utiliséq dans des conducteurs et desvpinces d'électrode, peuvent étre a l'origine d'errgurs de
mesure. Un mesurage du couraff, la tension d'alimentation étant remplacée par un| court-
circuit,|indique I'amplitude de cet effet de thermocouple.

5.4 Etalonnage

Le matériel doit étre étalonné dans I'amplitude de la résistance transversale mesurge a la
tempéirature ambiante.

NOTE Pes résistances d'étalonnage atteignant 100 TQ sont disponibles dans le commerce.

6 Priocédure

6.1 Elévation continue de la température (méthode A)

Cette méthode permet d'obtenir rapidement une relation approximative entre la résistance et
la température d'une seule éprouvette sur une large plage de températures. La méthode est
uniquement pertinente avec des matériaux dont les effets de I'absorption diélectrique peuvent
étre négligés ou pour obtenir des résultats comparatifs pour des matériaux similaires.
L'éprouvette doit étre solidement montée entre les contre-électrodes, mais pas au point de la
déformer lorsqu'elle est chauffée. La tension spécifiée doit étre appliquée a I'éprouvette
d'essai, et la température doit étre augmentée a une vitesse qui dépend de I'épaisseur du
matériau, mais pas a plus de 5 K/min. Un nombre suffisant de mesures de résistance doit étre
réalisé, au fur et a mesure de l'augmentation de la température, de maniere a définir
correctement la relation entre la résistance et la température.
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6.2 Elévation de la température par échelons (méthode B)

Cette méthode permet de déterminer la relation entre la résistance et la température d'une
seule éprouvette plus précisément que dans le cas de I'élévation continue de la température.
Elle est également utile avec des éprouvettes dont I'absorption diélectrique pose probléme.

L'éprouvette d'essai doit étre solidement montée entre les contre-électrodes, mais pas au
point de la déformer lorsqu'elle est chauffée. La température de I'éprouvette d'essai doit étre
augmentée depuis la température ambiante jusqu'a la température d'essai souhaitée, puis
successivement de chaque échelon de température d'essai au suivant.

NOTE 1 La chambre d'essai est régulée de sorte que la température de la contre-électrode ne dépasse pas la
tempérafure d'essai souhaitée. Habituellement, I'échelon de température est maintenu pendant une |période
suffisamment longue pour que la température de I'échantillon satisfasse aux exigences dans ja-plage de
tempérafures élevées. En cas de dépassement temporaire de température, un certain temps est néCessaife avant
que la tgmpérature finale de I'échantillon ne corresponde a la température d'essai définitive.

Lorsque la température de la contre-électrode est dans les limites de la température ¢'essai
souhaifée selon le Tableau 2 de I'lEC 60212:2010, la tension indiquée_dans la spécification
du magériau doit étre appliquée a I'éprouvette pendant 1 min (ou une-autre durée, selon le
cas), fuis la résistance doit étre mesurée. A I'issue du mesurage, Ja ténsion doit &tre [retirée
et les Blectrodes haute tension, les électrodes de mesure et les-électrodes gardées doivent
étre cannectées les unes aux autres (court-circuitées).

Un nombre suffisant de températures d'essai (mais pas moins de cinq) doit étre choigi pour
définir[de maniére appropriée la relation entre la température et la résistance sur la plage de
tempénatures souhaitée. A des températures inféri€ures, il convient que les échelgns de
température soient relativement petits (10 K, par exemple). Il convient que les échelpns de
température augmentent également au fur et a mesure de I'augmentation de la tempérafure.

NOTE 2| Le logarithme de la résistance (ou résistivité) est souvent tracé sous la forme d'une fonctign de la
tempéralure absolue réciproque.

6.3 Précautions a prendre

Si le cpurant ne s'est pas stabilisetau moment prévu du mesurage, en raison de la relaxation
diélectfique, il peut s'avérer nécessaire de déterminer la résistance en fonction du temps de
manierne a pouvoir estimer la. valeur de résistance obtenue au moment de la stabilisation.

Si la fésistance du_,matériau soumis
nécesqaire de procéder aux mesurages
I'échadffement de¥'eprouvette.

I'essai est relativement faible, il peut s|avérer

a
a une tension réduite, afin d'éviter les effets| dus a

Pour lgs matériaux dont les effets de polarisation jouent un réle, avec concentration d'ions au
voisingge - d'une électrode ou des deux électrodes, les résultats peuvent étre douteux.

A moins que l'effet de la dégradation thermique ne soit particulierement exigé, I'éprouvette
doit étre maintenue a la température d'essai suffisamment longtemps pour atteindre I'équilibre
thermique. Il convient de déterminer le temps maximal admissible pendant lequel I'éprouvette
est soumise a la température d'essai, en comparant les valeurs de la résistance (tension
d'essai appliqguée pendant une minute) mesurées périodiguement pendant une durée
correspondant au temps probable d'essai ou dépassant ce temps (a I'aide d'une éprouvette
supplémentaire).

Apres une série d'essais a des températures progressivement plus élevées, un mesurage
supplémentaire doit étre réalisé a la température initiale, afin de déterminer si I'exposition a
des températures élevées est a l'origine d'une modification permanente des éprouvettes.
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