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FOREWORD

This amendment has been prepared by IEC technical committee 82:Solar photovoltaic energy
systems.

The text of this amendment is based on the following documents:

FDIS Report on voting

82/1691/FDIS 82/1720/RVD

Full information on the voting for the approval of this amendment can be found in the report
on voting indicated in the above table.

The committee has decided that the contents of this amendment and the basg pUublication will
remain unchanged until the stability date indicated on the IECK website wunder
"http://webstore.iec.ch" in the data related to the specific publicatiomy\ At this date, the
publication will be

e reconfirmed,

e withdrawn,

e replaced by a revised edition, or

e amended.

2 Normative references
Add the following new referenges:

ISO 6721-1, Plastics £ Determination of dynamic mechanical properties — Part 1: General
principles

ISO 14577-1, Metallic materials — Instrumented indentation test for hardness and materials
parameters « Part 1: Test method

3 Terms and definitions

Add the following new term:

3.6

degree of cure

G;

<indentation method> parameter that correlates with the extent of cross-linking within the EVA
using the indentation method

Note 1 to entry: Unit: dimensionless.
5.2.1 Sampling and storage

Replace the existing subclause 5.2.1.1 with the following:
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5.2.1.1

Because the results for the secondary method may depend on the make of EVA, test results
may only be directly compared for the same formulation of EVA. Therefore, test specimens
should come from the same manufacturer(s) for the same fabrication lay-up configuration
(backsheet/EVA combination). Changes in the encapsulant that affect the curing process,
including but not limited to a change of the material supplier, would require validating the
correlation between Go, and the degree of cure. For example, if the percentage vinyl acetate
content in the EVA resin changes, a new correlation between G,, and the degree of cure (from

d seconddry metiod) shouia De obtaimedbecause the percentage Viﬂyl acetate content s
known to significantly affect the viscoelastic-dependent cure characteristics of ¢the
encapsulant.

7 Test report

Replace the existing item h) with the following:

h) identification of test method used and test instrument and other equipment used, including
the laminator and the temperature, pressure, and time settings used, when applicable. In
the case of the indentation secondary method (per correlation or usual use of method), the
test temperature, tip material, tip geometry, and tip size,omaximum indentation load,
maximum indentation depth, and frequency of modulatioh\ (if applicable) shall also be
reported;

Replace the existing item i) with the following:

i) reference to sampling procedure, where relevant, including the number of tests per
specimen;

Replace the existing item k) with the following;

k) measurements (associated and their “uncertainty), examinations and derived results
supported by tables, graphs, sketeches and photographs as appropriate including degree of
cure, specimen mass, measured enthalpy, graphs of the enthalpy/temperature data,
graphs of the crystallization peaks, and gel content;

Add the following new clausex

8 Indentation secondary method

8.1 General

An alternative, secondary method, using indentation to characterize the degree of cure of EVA,
has emerged from the PV industry. The method is presently being used by module
manufacturers and has been demonstrated in in-line application. A general description of the
prineiple, related equipment, and use of the method is given herein.

f’ |c r\hfaunnﬂ ||c|ng an |nr1on+':|+|r\n |ne+r||man+ \Alhnrc H'\a raelllf ma\l fnlln\u frnm +ho Qnol\lcle

of the applied load, penetration depth, use of a modulated applled load (such as harmonlc
stiffness, storage modulus, loss modulus, or tan[3]), and/or the specimen viscoelastic
response (including the relaxation or recovery response). G; may be obtained from a more
complicated dimensionless fit, including a fit applied to the specimen's viscoelastic response
(e.g., using a Maxwell model) or a combination of characteristics monitored during
indentation. G, may be obtained from a dimensionless fit of the response of the specimen (for
example

G = Ct_cn
' C -C
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C is the characteristic of interest,
Cy is the test specimen;

is the reference specimen with the greatest thermal history (“maximum correlated”, e.g.,
most-cross-linked); and

is the reference specimen with minimal or no thermal history (“minimum correlated”, i.e.,
not-laminated or not-cured).

NOTE A suitable apparatus is supplied by LayTec AG1 in Germany. For this presently available commercial
equipment, G, can range from 0,3 to 2,5..

The terminology and definitions related to dynamic indentation, including harmonic-stiffness,
storage modulus, loss modulus may be found in ISO 14577-1. The terminology and\de€finitions
related to tan[6] may be found in ISO 6721-1.

8.2 Principle

The indentation method probes the mechanical response (viscoelastic characteristics) of
cured EVA layers, which change due to the cross-linking of the EVA during the curing
process. In the method, a probe tip (connected to a force transdueer) is pressed against the
flexible back-sheet affecting the EVA. The corresponding reaction force acting on the tip
during indentation and subsequent relaxation is recordedy'by the force transducer and
analyzed, giving a figure of merit (G;) describing the visCoelastic properties of the material.
The principle of the indentation method is describéd,in the related references in the
bibliography.

A correlation between the degree of cure and the gel content can be established by a series
of measurements on samples, each with a different degree of cure. Indentation can thus be
used as a secondary method to quantify.the degree of cure. To enable more widespread
comparison, the same set of sample materials shall be characterized using the gel content
method (Clause 6 of IEC 62788-1-6).dfter indentation to establish a correlation between gel
content and the degree of cure. The.ndentation method is valid for the specific combination of
EVA and back-sheet examined.

This test procedure may alse”be applied to cross-linking ethylenic co-polymers other than
EVA. The maximum tip displacement, maximum applied load, and temperatures identified for
the indentation measurements in this procedure have been optimized for EVA. For other
materials, the optimum temperature depends on the stack of materials subject to indentation,
including the encapsulant and backsheet.

The methodwahd instrumentation is designed for non-destructive examination of PV modules
with a flexible back-sheet for the purpose of manufacturing process control. The method may
not be applied to modules with a glass/glass laminated construction. The indentation method
may be.used for quality control in production lines. The variation of the method (one standard
deviation) is typically < +3 % (see Kunath et al.).

8.3 Instrument and equipment for the indentation method

Equivalent instruments that contain the following components and can be shown to provide
repeatability and reproducibility of < +5 % for two standard deviations for correlation of G; as
defined in Section 3.6 may be used.

The instrument consists of:

1 This information is given for the convenience of users of this International Standard and does not constitute an
endorsement by IEC of the product named.
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— arigid probe;

— a force transducer connected to the probe, measuring the reaction force acting on the
probe during indentation;

— a temperature regulation system, to maintain the test specimen (module) at a designated
temperature;

— a mechanically rigid linear stage that may be used to move the probe and force transducer
for site-specific indentation.

8.4 Instrument calibration

The tip, force transducer, and temperature regulation system shall be verified and calibrated
regularly according to the specifications of the equipment vendor.

8.5 Correlation of the degree of cure

For EVA, to establish a correlation between the figure of merit (G;) given by‘the instrument
and the gel content, a set of specimens with different cross-linked gel content (Go,) including
the range of the manufacturer’s specification limits (e.g., between 70¢%.'and 93 %) shall be
used. Specimens for correlation, usually prepared by varying pthe lamination time or
temperature, shall first be examined using the indentation testerlhe correlation specimens
shall be subsequently analysed using the gel content method (Clause 6 of IEC 62788-1-6) so
that an empirical correlation (best fit or series of best fits thhough the range of correlation)
between G, and G, is established. Figure 5 (similar to LuxJet al.) shows an example of a
correlation for an EVA material. The figure shows an example of correlation data for a single
material rather than the application of indentation to multiple module specimens, therefore no
error bars are given. Because of the nonlinear nature~of the curing process, the results of the
secondary methods (including indentation) should’ not be extrapolated beyond the range of
G, and G, of the correlation specimens.

A

100 | T T T T T

90 i T o) —

80 ’ —

Gy, Cross-linked gel content {%}

70 ©f -

60 - G —

50 1 1 L 1 | L >
0,50 0,75 1,00 1,25 1,50 1,75 2,00 2,25
G, Degree of cure (indentation method) {dimensionless}

IEC

An example of the empirical correlation (dashed line for a first order exponential fit) is shown for the correlation
data (circles) for a representative combination of encapsulant and backsheet.

Figure 5 — Example of the correlation applied between G, (indentation)
and Go, (gel content)
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8.6 Specimen preparation for the indentation method

The indentation method does not require sample specific preparation. Test specimens may
consist of full-size modules or mini-modules. Specimens shall be placed in the test device
with the backsheet-side facing the probe tip. Measurements shall only be conducted at
locations within the specimen where just a cell is present (i.e., not between cells or at a
location where the interconnect ribbon is present) and at least 10 mm away from the edge of a
cell. The measurement locations should be clean and without defects or damage in the
specimen materials.

If measurements are performed for the purpose of correlation between Go, and G,, subsequent
preparation requirements for the gel content method may apply.

8.7 Test procedure for the indentation method

A module specimen is placed under the indentation test probe, with both the\specimen and
probe being held rigidly in place. The specimen is heated to a temperature above the melt
transition temperature of the encapsulant (for example, within the range 0?85 °C and 95 °C
for EVA) and maintained constant at the designated temperature 1 °CHor all measurements.
For example, heating can be achieved from below with a heater, rsich as a halogen light
source that irradiates the front (glass side) of the PV module.(MWWhen the designated test
temperature is achieved and stabilized, the probe is pressed into)the backsheet/encapsulant
stack and the measurement is performed. For contemporary backsheet materials laminated on
EVA encapsulant, the stabilization time of at least 45 s is‘recommended; however, shorter
stabilization times may be used if validated for indentation. For contemporary backsheet
materials laminated on EVA encapsulant, the maximum~indentation depth may be in the order
of 120 ym and the applied load may be in the order of 15 N. The optimum measurement
temperature range for crosslinking encapsulant_fmaterials other than EVA has not yet been
established. If the test procedure is applied to.@ther encapsulation materials, the range of the
test temperatures may have to be adjusted.

The measurement for the indentation method gives the figure of merit, G,, characterizing the
degree of cure based on the viscoelastic response of the specimen.

Bibliography
Add the following new reférences:
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AVANT-PROPOS

Le présent amendement a été établi par le comité d'études 82 de I'lEC: Systémes de
conversion photovoltaique de I'énergie solaire.

Le texte de cet amendement est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote

82/1691/FDIS 82/1720/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cet amendement.

Le comité a décidé que le contenu de cet amendement et de la publication de'‘base ne sera
pas modifié avant la date de stabilit¢ indiquée sur le site webr de I'EC sous
"http://webstore.iec.ch" dans les données relatives a la publication recherchée. A cette date,
la publication sera:

e reconduite,

e supprimée,

e remplacée par une édition révisée, ou

e amendée.

2 Références normatives
Ajouter les nouvelles références suivantes:

ISO 6721-1, Plastiques =~'Détermination des propriétés mécaniques dynamiques — Partie 1:
Principes généraux

ISO 14577-1, Matériaux métalliques — Essai de pénétration instrumenté pour la détermination
de la duretéet-de paramétres des matériaux — Partie 1: Méthode d’essai

3 Termes et définitions

Ajodter le nouveau terme suivant:

3.6

degré de durcissement

G;

<méthode d’indentation> parameétre qui est en corrélation avec I'étendue de la réticulation
dans I'EVA, en utilisant la méthode d’indentation

Note 1 a I'article: Unité: sans dimension.
5.2.1 Echantillonnage et stockage

Remplacer le paragraphe 5.2.1.1 existant par le suivant:



https://iecnorm.com/api/?name=332321aeaeb440ec6ce6b9df799145a3

IEC 62788-1-6:2017/AMD1:2020 -9-
© IEC 2020

5.2.1.1

Dans la mesure ou les résultats de la méthode secondaire peuvent dépendre de la
composition de I'EVA, les résultats d'essai peuvent uniquement étre directement comparés
pour la méme formulation d'EVA. Il convient donc que les éprouvettes d'essai proviennent du
méme ou des mémes fabricants pour la méme configuration d’assemblage de fabrication
(combinaison couche arriere/EVA). Les modifications de I'’encapsulant qui affectent le
processus de durcissement, y compris, entre autres, le changement du fournisseur de
matériau, nécessiteraient la validation de la corrélation entre Go, et le degré de durcissement.
= —i - eV et e e et ;
d’etablir une nouvelle corrélation entre G, et le degré de durcissement (a I'aide d’une
méthode secondaire) car le pourcentage d’acétate de vinyle est connu pour son influence
significative sur les caractéristiques de durcissement dépendant de la viscoélasticité de
I’encapsulant.

7 Rapport d’essai

Remplacer le point h) existant par le suivant:

h) lidentification de la méthode d'essai, de I'instrument d’essai et de tout autre équipement
utilisé, y compris le poste de laminage et les réglages de température, de pression et de
temps, le cas échéant. Dans le cas de la méthode,secondaire d’indentation (par
corrélation ou utilisation habituelle de la méthode), la tefapérature d’essai, le matériau de
la pointe, la géométrie de la pointe et la taille de(la pointe, la charge d’indentation
maximale, la profondeur d’indentation maximale etda fréquence de modulation (le cas
échéant) doivent également étre consignés;

Remplacer le point i) existant par le suivant:

i) la référence a la procédure d’échantifonnage, le cas échéant; y compris le nombre
d’essais par éprouvette;

Remplacer le point k) existant par le suivant:

k) les mesurages (mesurages associés et leur incertitude), examens et résultats dérivés
étayés par des tableaux, graphiques, croquis et photographies selon le cas, y compris le
degré de durcissement, la’ masse de l|'éprouvette, I'enthalpie mesurée, les graphiques
reprenant les données-de I'enthalpie/la température, les graphiques représentant les pics
de cristallisation et/detaux de gel;

Ajouter le nouvel aftticle suivant:

8 Méthode secondaire: indentation

8.1 Geénéralités

Une-méthode secondaire alternative, utilisant I'indentation pour caractériser le degré de
durcissement de I'EVA, est apparue dans lindustrie photovoltaique. La méthode est
actuellement utilisée par les fabricants de modules et a méme été démontrée dans des
applications en ligne. Le présent article donne une description générale du principe, de
I’appareil associé et de I'utilisation de la méthode.

G, est obtenu a l'aide d'un appareil d’indentation, lorsque le résultat peut découler de
I'analyse de la charge appliquée, de la profondeur de pénétration, de I'utilisation d’'une charge
appliquée modulée (telle que la rigidité harmonique, le module de conservation, le module de
perte ou la tangente tan[3]) et/ou la réponse viscoélastique de I’éprouvette (y compris la
réponse de relaxation ou de rétablissement). G; peut étre obtenu & partir d’'un ajustement
adimensionnel plus complexe, y compris un ajustement appliqué a la réponse viscoélastique
de I’éprouvette (en utilisant un modéle de Maxwell, par exemple) ou d’'une combinaison de
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caractéristiques surveillées pendant I'indentation. G, peut étre obtenu a partir d’'un ajustement
adimensionnel de la réponse de I'échantillon (par exemple

G =G
l Cm - C1n

ou

C est la caractéristique concernée;:
C;  estI'éprouvette d’'essai;

C,, est I'éprouvette de référence ayant le traitement thermique le plus important~("corrélé
au maximum", par exemple le plus réticulé); et

est I’éprouvette de référence avec un traitement thermique minimal ou,nul ("corrélé au
minimum", c’est-a-dire non stratifié ou non durci).

NOTE Un appareil approprié est mis en vente par LayTec AG1 en Allemagne. G, peut étre compris entre 0,3 et
2,5 pour ces appareils actuellement disponibles sur le marché.

La terminologie et les définitions relatives a l'indentation dynamigque, y compris la rigidité
harmonique, le module de conservation et le module de perte peuvent étre trouvées dans
I'ISO 14577-1. La terminologie et les définitions relatives (austangente tan[5], peuvent étre
trouvées dans I'SO 6721-1.

8.2 Principe

La méthode d’indentation analyse la réponse <mgcanique (caractéristiques viscoélastiques)
des couches d’EVA durcies, qui varient en_raison de la réticulation de 'EVA au cours du
processus de durcissement. La méthodeutilise une pointe de sonde (connectée a un
transducteur de force) pressée contre la_ceuche arriere souple qui affecte 'EVA. La force de
réaction correspondante agissant sur.Japointe pendant I'indentation et la relaxation qui suit
est enregistrée par le transducteur de force et analysée. L’analyse donne un facteur de mérite
(G;) décrivant les propriétés viscoélastiques du matériau. Le principe de la méthode
d’indentation est décrit dans les.références correspondantes contenues dans la bibliographie.

Une corrélation entre le degré de durcissement et le taux de gel peut étre établie par une
série de mesurages ,sur”des eéchantillons, chaque échantillon présentant un degré de
durcissement différent:-L’indentation peut donc étre utilisée comme méthode secondaire pour
quantifier le degré de ‘durcissement. Afin de permettre une comparaison plus large, le méme
ensemble de materiaux échantillons doit étre caractérisé a I'aide de la méthode du taux de
gel (Article 6 deyT'lEC 62788-1-6) aprés I'indentation pour établir une corrélation entre le taux
de gel et le_degré de durcissement. La méthode d’indentation est valable pour la combinaison
spécifique’d*EVA et de couche arriere examinée.

Cette,nprocédure d’essai peut également étre appliquée aux copolyméres éthyléniques
réticulés autres que P'EVA. Le déplacement maximal de la pointe, la charge maximale

procédure ont été optimisés pour 'EVA. Pour les autres matériaux, la température optimale
dépend de la pile de matériaux soumis a l'indentation, de I'’encapsulant et de la couche
arriere.

La méthode et I'instrumentation sont congues pour un examen non destructif des modules PV
avec une couche arriere souple pour le contréle du processus de fabrication. La méthode
peut ne pas étre appliquée aux modules construits en verre ou verre feuilleté. La méthode

1 Cette information est donnée a I'intention des utilisateurs de la présente Norme internationale et ne signifie
nullement que I'lEC approuve ou recommande I’emploi exclusif du produit ainsi désigné.
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d’indentation peut étre utilisée pour le contrdle de la qualité dans les chaines de fabrication.
La variation de la méthode (un écart-type) est généralement < +3 % (voir Kunath et al).

8.3 Appareil et équipement pour la méthode d’indentation

Des appareils équivalents qui contiennent les composants suivants et pour lesquels il peut
étre démontré qu’ils fournissent une répétabilité et une reproductibilité <15 % pour deux
écarts-types pour la corrélation de G;, tel que défini dans la Section 3.6, peuvent étre utilisés.

L’appareil comprend:

— une sonde rigide;

— un transducteur de force connecté a la sonde, mesurant la force de réaction agissant sur
la sonde pendant I'indentation;

— un systéme de régulation de la température, pour maintenir I'éprouvette d’essai (module)
a une température donnée;

— un étage linéaire mécaniquement rigide qui peut étre utilisé pour déplacer la sonde et le
transducteur de force en vue d’'une indentation spécifique au site.

8.4 Etalonnage de I’appareil

La pointe, le transducteur de force et le systéme de régulation| de la température doivent étre
vérifiés et étalonnés régulierement conformément aux‘/spécifications du fournisseur
d’équipements.

8.5 Corrélation du degré de durcissement

Un ensemble d’éprouvettes présentant un tagxvde gel réticulé (Go,) différent, ainsi que la
plage des limites spécifiées par le fabricant\par exemple, celle comprise entre 70 % et 93 %)
doivent étre utilisés pour 'EVA, afin d’établir une corrélation entre le facteur de merite (G;)
indiqué par l'appareil et le taux de gel. Les éprouvettes pour corrélation, généralement
préparées en faisant varier la durée ou la température de stratification, doivent d’abord étre
examinées a l'aide de l'appareil .d’essai d’indentation. Les éprouvettes pour corrélation
doivent ensuite étre analysées pat’la méthode du taux de gel (Article 6 de I'lEC 62788-1-6)
afin d’établir une corrélation empirique (meilleur ajustement ou série de meilleurs ajustements
dans la plage de corrélation)entre G, et G,. La Figure 5 (semblable a Lux et. al.) présente un
exemple de corrélation pour un matériau d’EVA. Elle présente un exemple de données de
corrélation pour un matériau unique plutét que l'application de l'indentation a plusieurs
éprouvettes de module.”Par conséquent, aucune barre d’erreur n’est donnée. En raison de la
nature non linéaire~du processus de durcissement, il convient de ne pas extrapoler les
résultats des methodes secondaires (y compris I'indentation) au-dela de la plage entre Go, et
G, des éprouvetfes pour corrélation.
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Un exemple de corrélation empirique (ligne pointillée pour un ajustement exponentiel de premier ordre) est
présenté pour les données de corrélation (cercles) destinées a une ‘combinaison représentative d'encapsulant et
de couche arriére.

Figure 5 — Exemple de corrélation appliquée entre G; (indentation) et Go, (taux de gel)

8.6 Préparation des éprouvettes pour la‘méthode d’indentation

La méthode d’indentation n’exige pas“une préparation particuliere de I'échantillon. Les
éprouvettes peuvent étre constituées de modules de taille normale ou de mini-modules. Les
éprouvettes doivent étre placées dans le dispositif d’essai avec le c6té couche arriére face a
la pointe de la sonde. Les mesurages ne doivent étre effectués qu’a des emplacements dans
I’éprouvette ol une seule cellule est présente (c’est-a-dire, pas a un emplacement entre
cellules, ou bien a un emplacement ou un ruban d’interconnexion est présent) et qu'a au
moins 10 mm du bord_d*une cellule. Il convient que les emplacements de mesure dans les
matériaux de I’éprouvette soient propres et sans défauts ni dommages.

Si les mesurages)sont effectués a des fins de corrélation entre Go, et G;, des exigences de
préparation ultérieure pour la méthode du taux de gel peuvent s’appliquer.

8.7 Procédure d’essai pour la méthode d’indentation

Une eprouvette de module est placée sous la sonde d’essai d’'indentation, I’éprouvette et la
sonde étant toutes deux maintenues de maniére rigide en place. L’éprouvette est chauffée a
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exemple, dans la plage de 85 °C a 95 °C pour 'EVA) et maintenue constante a la température
spécifiée £1 °C pour tous les mesurages. Le chauffage peut, par exemple, étre réalisé a partir
du bas avec un appareil de chauffage, tel qu’'une source lumineuse halogéne qui irradie la
face avant (c6té en verre) du module PV. Lorsque la température d’essai spécifiée est
atteinte et stabilisée, la sonde est enfoncée dans la pile couche arriére/encapsulant et le
mesurage est effectué. Pour les matériaux contemporains de couche arriéere stratifiés sur un
encapsulant EVA, une durée de stabilisation d’au moins 45 s est recommandée; toutefois, des
durées de stabilisation plus courtes peuvent étre utilisées si elles sont validées pour
I'indentation. Pour les matériaux contemporains de couche arriere stratifiés sur un
encapsulant EVA, la profondeur d’indentation maximale peut étre de I'ordre de 120 um et la
charge appliquée peut étre de I'ordre de 15 N. La plage de températures optimales de mesure
pour la réticulation des matériaux d’encapsulation autres que I'EVA n’a pas encore été
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