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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

FUEL CELL TECHNOLOGIES -

Part 8-101: Energy storage systems using fuel cell modules
in reverse mode — Test procedures for the performance of solid oxide
single cells and stacks, including reversible operation

FOREWORD

1) The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization comprising
all jnational electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote interngtional
co{operation on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields. To this efd and
in addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications, Technical R¢ports,
Puplicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as "IEC Publication(s)").| Their
prgparation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested in the subject dealt with
mdy participate in this preparatory work. International, governmental and non-goyeromental organizations ljaising
with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely with(the”International Organizatjon for
Stdndardization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement between the two organizatfons.

2) The formal decisions or agreements of IEC on technical matters expressy/as nearly as possible, an interngational
copsensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representation frpm all
interested IEC National Committees.

3) IEC Publications have the form of recommendations for intepnational use and are accepted by IEC Nptional
Committees in that sense. While all reasonable efforts aresmade to ensure that the technical content pf IEC
Puplications is accurate, IEC cannot be held responsible “for the way in which they are used or fpr any
miginterpretation by any end user.

4) In lorder to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Publigations
trapsparently to the maximum extent possible in theirational and regional publications. Any divergence bgtween
any IEC Publication and the corresponding nationalhor regional publication shall be clearly indicated in the|latter.

5) IEC itself does not provide any attestation. @f>Conformity. Independent certification bodies provide conformity
asgessment services and, in some areas, access to IEC marks of conformity. IEC is not responsible fpr any
selvices carried out by independent certification bodies.

6) A

7) No|liability shall attach to IEC oiits”directors, employees, servants or agents including individual expents and
megmbers of its technical committées and IEC National Committees for any personal injury, property damjage or
other damage of any nature’ whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal feef) and
expenses arising out of the.publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any other IEC Publigations.

llusers should ensure that they have_the latest edition of this publication.

8) Attention is drawn to-the/Normative references cited in this publication. Use of the referenced publicat|ons is
indispensable for the‘\carrect application of this publication.

9) Attention is drawnto the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subject of [patent
rights. IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

International Standard IEC 62282-8-101 has been prepared by IEC technical committeg| 105:
Fuel celltechnologies.

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

FDIS Report on voting
105/765/FDIS 105/779/RVD

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

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

A list of all parts in the IEC 62282 series, published under the general title Fuel cell technologies,
can be found on the IEC website.
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The committee has decided that the contents of this document will remain unchanged until the
stability date indicated on the IEC website under "http://webstore.iec.ch" in the data related to
the specific document. At this date, the document will be

e reconfirmed,

e withdrawn,

e replaced by a revised edition, or

e amended.

IMPPDRTANT - The 'colour inside' logo on the cover page of this publication mdwhtes
that|it contains colours which are considered to be useful for the correct understanding
of its contents. Users should therefore print this document using a colour'printer.
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INTRODUCTION

This document describes test methods for a single cell or stack (denoted as "cell/stack"
hereafter) that are intended for application to energy storage systems using solid oxide fuel
cells (SOFC) in combination with solid oxide electrolysis cells (SOEC), or directly using
reversible solid oxide cells (Re-SOC, see Note in Clause 1). The test methods aim to provide
guidelines for the characterization of real-time performance and durability of the cell/stack.

SOFC, SOEC and Re-SOC have a broad range of geometries (e.g. planar, tubular and their
variations) and size. As such, in general, peripherals like current collectors and gas manifolds
nigue to each cell or stack and are often incorporated into a cell or stack to form one

are
integ

chargcteristics of the cell or stack. This document therefore introduces as its subject “cell

perip

This
unles|

asseimbly units", which are defined as those units containing not only a cell or a stack bu
herals.
jocument is generally applicable to all types or geometries of SOFC, SOEC and Re-

IEC 4
buffe
partid
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s where explicitly mentioned.

2282-8 (all parts) aims to develop performance test methods” for power storagg
[ing systems based on electrochemical modules (combining electrolysis and fuel ce
ular reversible fuel cells), taking into consideration both\options of re-electrificatio

r the general title "Energy storage systems using.fuel cell modules in reverse mode
2282-8 series will consist of the following parts:

C 62282-8-101: Test procedures for the performance of solid oxide single cells and |
cluding reversible operation

C 62282-8-102: Test procedures for-the performance of single cells and stacks with p
change membranes, including reversible operation

C 62282-8-1031: Alkaline single)cell and stack performance including reversible ope
C 62282-8-201: Test procedures for the performance of power-to-power systems
C 62282-8-2022;: Power-to-power systems — Safety

C 62282-8-300 serigs3: Power-to-substance systems

priority dictated by the emerging needs for industry and opportunities for technolc
opment, IEC\62282-8-101, IEC 62282-8-102 and IEC 62282-8-201 have been ini

egrated.approach as regards the system application (i.e. a solution for energy sto
ts fundamental constituent components (i.e. fuel cells operated in reverse or reve
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IEC 62282-8-103, IEC 62282-8-202 and IEC 62282-8-300 (all parts) are suggested but are left
for initiation at a later stage.

1 Under consideration.

2 Under consideration.

3 Under consideration.
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FUEL CELL TECHNOLOGIES -
Part 8-101: Energy storage systems using fuel cell modules

in reverse mode — Test procedures for the performance of solid oxide
single cells and stacks, including reversible operation

1 Scope

This part of IEC 62282 addresses solid oxide cell (SOC) and stack assembly unit(s).f provides
for tgsting systems, instruments and measuring methods to test the performance of [SOC
cell/stack assembly units for energy storage purposes. It assesses performance‘in fugl cell
modg, in electrolysis mode and/or in reversible operation.

This locument is not applicable to small button cells that are designed for\SOC material tgsting
and grovide no practical means of reactant utilization measurement, ofto’single-chamber SOC.
This |document is not intended to be applied to fuel cell/stackcassembly units for power
genefation purposes only, since this is covered in IEC TS 62282=7-2. Therefore, test methods
are npt included in this document that are applicable to fuel cellmode only and that are alfeady
descilibed in IEC TS 62282-7-2.

This focument is intended for data exchanges in comimercial transactions between cellfstack
manufacturers and system developers or for acquiring«data on a cell or stack in order to estjmate
the performance of a system based on it. Users ofithis document may selectively execute test
items| suitable for their purposes from those described in this document. Users can| also
substitute selected test methods of this doeument with equivalent test methods of IEC TS
6228p-7-2 for SOC operation in fuel cell mode only.

NOTE|1 In the context of this document, the term "reversible" does not refer to the thermodynamic meaning of an
ideal drocess. It is common practice in the, fuel cell community to call the operation mode of a solid oxide c¢ll that
alterngtes between fuel cell mode and electrolysis mode "reversible".

NOTE|2 This document considers-only steam electrolysis. Other reactants in electrolysis mode can be| used,
provided appropriate measures are-taken for handling the specific reactants and products, and the guidelines as
regardis the measurement, control and post-test analysis of results are adapted accordingly.

2 Normative referénces

The fpllowing,dacuments are referred to in the text in such a way that some or all of their cdntent
consfitutes_requirements of this document. For dated references, only the edition cited applies.
For tindated references, the latest edition of the referenced document (including any
amerjdmeéents) applies.

IEC 60050-485, International Electrotechnical Vocabulary — Part 485: Fuel cell technologies
(available at www.electropedia.org)

IEC 61515:2016, Mineral insulated metal-sheathed thermocouple cables and thermocouples
IEC 60584-1, Thermocouples — Part 1: EMF specifications and tolerances

IEC 60584-3, Thermocouples — Part 3: Extension and compensating cables — Tolerances and
identification system

ISO 5168, Measurement of fluid flow — Procedures for the evaluation of uncertainties

ISO 6141, Gas analysis — Contents of certificates for calibration gas mixtures
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ISO 6142-1, Gas analysis — Preparation of calibration gas mixtures — Part 1: Gravimetric
method for Class | mixtures

ISO 6143, Gas analysis — Comparison methods for determining and checking the composition
of calibration gas mixtures

ISO 6145-7, Gas analysis — Preparation of calibration gas mixtures using dynamic volumetric
methods — Part 7: Thermal mass-flow controllers

ISO 6974 (all parts), Natural gas — Determination of composition with defined uncertainty by
gas r‘hrnmnfngrnphv

ISO 1066-2, Assessment of uncertainty in the calibration and use of flow measureméntdelvices
— Parnt 2: Non-linear calibration relationships

ISO §756, Air quality — Handling of temperature, pressure and humidity data

3 Terms, definitions, abbreviated terms and symbols

3.1 Terms and definitions

For the purposes of this document, the terms and definitions given in IEC 60050-485 and the
following apply.

ISO gnd IEC maintain terminological databases foriuse in standardization at the follpwing
addrgsses:

e |HC Electropedia available at: http://www+electropedia.org/

e |40 Online browsing platform availablerat: http://www.iso.org/obp

3.11
active electrode area

effective electrode area

geomletric area of the electrade-where the electrochemical reaction takes place

Note 1|to entry: Usually thisScorresponds to the smaller of the two areas of negative electrode or positive ele¢trode.
Note I to entry: Area perpendicular to the ionic current flow, usually expressed in m? or cm?2.

[SOURCE: IECFS 62282-7-2:2014, 3.1.2, modified — Definition and Note 1 to entry rew¢rded
and Note 2 to.entry added.]

3.1.2
area-speecifie-resistance
ASR

Rasr

internal resistivity of any component of a cell or a stack, including the change of potential due
to the electrochemical reaction

Note 1 to entry: It is normalized by the active electrode area and is expressed in Q m? or Q cm?.

Note 2 to entry: This note applies to the French language only.
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3.1.3

average repeating unit voltage

average RU voltage

cell/stack assembly unit voltage divided by the number of the cells in a series connection in the
unit

Note 1 to entry: Average voltage is expressed in V.

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.4 modified — In the term, word "cell" replaced by
"repeating unit", and Note 1 to entry added.]

3.1.4
interconnector

intergonnect

condyictive and gas-tight component connecting single cells in a stack

Note 1| to entry: Gas tightness is relevant for planar-type geometries of SOC.

Note 2 to entry: This item is only applicable to planar-type geometries of SOCs, as opposed to tubular geometries
(see IEC 60050-485:—, 485-06-04).

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-06-05, modified — Words "fuel celbstack" replaced by "gtack",
and Notes 1 and 2 to entry added.]

3.1.5
catalyst
substance that accelerates (increases the rate of) a reaction without being consumed itsglf

Note 1) to entry: The catalyst lowers the activation energy<of'the reaction, allowing for an increase in the rgaction
rate.

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-01-01,.modified — Definition reworded, and Note 2 to [entry
remoyed.]

3.1.6
single cell
cell
basiclunit of a solid oxide cell

3.1.7
axial|load

compression force
compressive doad applied to the single cell or the end plates of a planar SOC stack to epsure
electfic contact and/or gas tightness

Note 1| to,entry: The compression force is in practice expressed in N.

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-06-14, modified — Words "end plates of a fuel cell" replaced
by "single cell or the end plates of a planar SOC", "electric" added, and Note to entry replaced.]

3.1.8

conditioning

preliminary step of treatment that is required to properly operate a SOC and is usually realized
by following a protocol specified by the manufacturer

Note 1 to entry: The conditioning may include reversible and/or irreversible processes depending on the cell
technology.

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-11-08, modified — Words "of treatment" added, "fuel cell"
replaced by "SOC", and "to achieve a desired performance" replaced by "and is usually realized

by".]
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3.1.9
contact layer
layer applied between the interconnect and the cell to minimize the contact resistance

3.1.10

current collector

electronically conductive material in a cell/stack assembly unit that collects/conducts electrons
from/to the electrodes

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-06-07, modified — Word "electronically" added, "fuel cell"
replaced with "cell/stack assembly unit", and "anode/cathode" replaced with "electrodes".]

3.1.111
currgnt density
currept per unit active area

Note 1/to entry: The current density is expressed in A/m? or A/cm?2.

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-12-01, modified — Word "electric" deleted before "currgnt".]

3.1.12
derivied quantities
quantities that can be derived or calculated from test input“parameters, and/or test qutput
parameters (e.g. current density, reactant utilization, electrie efficiency)

Note 1| to entry: In comparison to test output parameters, derived quantities are not directly measurable.

3.1.18
dwel| time
time between changes in the setting of operating conditions

3.1.14
electrode gas
gas gresent at the positive or negative electrode

Note 1| to entry: Electrode gases ¢an be reactants, products or inert gas.

3.1.1p
reacffant utilization

effecfive reactant utilization
ratio pf convertedisubstance flow through a given electrode of the cell/stack assembly unit to
the input substance flow of the same electrode

Note 1| to/entry: The three types of reactant utilization are:

— fuelutimzation (negative electrode In SOFC mode);
— oxygen utilization (positive electrode in SOFC mode);
— steam conversion (negative electrode in SOEC mode).

Note 2 to entry: In SOFC mode, the effective reactant utilization can also be calculated as the ratio of actual output
current of the cell/stack assembly unit to the theoretical Faradaic current.

Note 3 to entry: Under the assumption that the electrolyte has neither leak nor electronic conductivity, the reactant
utilization is equivalent to the effective reactant utilization and can be calculated according to IEC TS 62282-7-2:2014,
Annex B and Annex C.
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3.1.16
exhaust gas
gas which is exhausted from the electrodes of the SOC

Note 1 to entry: The exhaust gas is a mixture of the reaction products of the electrochemical reaction, not converted
reactant gas and inert gases, which is supplied to the electrodes.

3.1.17
minimum voltage
<in SOFC mode> lowest cell/stack assembly unit voltage specified by the manufacturer

Note 1toentry:  Minimum \/nltngo is pylnroecod in\/

3.1.18
maximum voltage
<in SOEC mode> highest cell/stack assembly unit voltage specified by the manufacturer

Note 1) to entry: Maximum voltage is expressed in V.

3.1.1p
negative electrode
electfode at which fuel gas is consumed or produced

Note 1| to entry: It may also be called fuel electrode. In fuel cell mode, it\iS called the anode, where the [fuel is
oxidizgd. In electrolysis mode, it is called the cathode, where steam is reduced producing hydrogen.

Note 2 to entry: In fuel cell mode, the negative electrode gas iS“usually hydrogen or a mixture which cqntains
hydroden as a principal component mixed with water vapour and/orvnert gas.

Note 3 to entry: In electrolysis mode, the negative electrode gas is usually water vapour mixed with hydrogenjand/or
inert gps.

3.1.2p
openicircuit voltage
ocv
voltage across the terminals of a SQ€ with positive and negative electrode gases present and
in thg absence of external current flow

Note 1| to entry: Open-circuit voltage is expressed in V.

Note 2to entry: This note applies to the French language only.

[SOURCE: IEC 60050*485:—, 485-13-02, modified — Words "fuel cell" replaced by "SOC'|, and
"fuel pnd oxidant®-replaced with "positive and negative electrode gases".]

3.1.21
positive electrode
electfodérat which oxygen is consumed or produced

Note 1 to entry: Oxygen and nitrogen are the main components of positive electrode gases.

Note 2 to entry: In the case of a proton-conducting SOC, the mechanisms at electrodes, the ions crossing the
electrolyte and the atmosphere at the electrodes will be different.

Note 3 to entry: It may also be called oxidant electrode. In fuel cell mode, it is called cathode where oxygen is
reduced producing oxide ions going through the electrolyte. In electrolysis mode, it is called anode where two oxide
ions are recombined to form one molecule of oxygen.

3.1.22
power density
ratio of power to the active electrode area of the cell/stack assembly unit electrodes

Note 1 to entry: Power density is calculated from the voltage multiplied by the current density (P, = ¥ x J, where J
is current density). It is expressed in W-m2 or W-cm™2.
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[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.16, modified — Word "electrodes" added, and second
sentence in the note to entry added.]

3.1.23
protection gas
mixture of hydrogen and inert gas (usually argon or nitrogen)

Note 1 to entry: It is often used to protect transition metal-containing negative electrodes of the SOC from being
re-oxidized in the case of abnormal operating conditions (e.g. fuel interruption, emergency stop of the test station).

3.1.24

rated-eurrent
recommended continuous electric current as specified by the manufacturer, at which_the|SOC
powef system has been designed to operate

Note 1) to entry: The rated current is expressed in A.

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-12-02, modified — Word "maximum" replaced by
"recommended", and "fuel cell" replaced by "SOC".]

3.1.2p
reacfant gas
gas which is fed to the electrodes of the SOC where it reacts.in’an electrochemical reactipn

Note 1 to entry: The reactant gases are the fuel and the oxidant in fUel Cell mode and steam in electrolysis fode.

3.1.2p
reversible mode

regernerative mode
opergtion mode of a solid oxide cell which alternates between fuel cell mode and electrplysis
modg (Re-SOC)

Note 1| to entry: The term "reversible" in this\Context does not refer to the thermodynamic principle of af ideal
procegs.

3.1.2¢
repeating unit
RU
elementary unit which periodically repeats itself to form a stack

Note 1| to entry: For planar-geometry SOCs, it is composed of one single cell and two half interconnects on both
sides ¢f the single cellland usually also of a sealant to ensure gas-tightness and contact layers to minimize dontact
resistgnces between-cells and interconnects.

Note 2 to entry+> This note applies to the French language only.

3.1.28
solid oxideTett
SOC
electrochemical cell composed of three functional elements (negative electrode, electrolyte and
positive electrode) based on ceramic oxide materials

Note 1 to entry: A SOC can consist of a single cell or of an assembly unit of multiple cells, called a stack.

Note 2 to entry: The two electrodes are made of electronic and possibly ionic conducting ceramics and are attached
to one ionic conducting solid oxide ceramic electrolyte. Furthermore, the cell may contain a support layer which may
be a ceramic

Note 3 to entry: SOCs can be used in fuel cell mode (SOFC) or in electrolysis mode (SOEC) with a layer or a non-
ceramic layer as is the case for metal-supported cells.

Note 4 to entry: This note applies to the French language only.
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3.1.29

solid oxide electrolysis cell

SOEC

SOC operated in electrolysis mode, i.e. reversed fuel cell mode

Note 1 to entry: Electricity is required as energy input. Where possible, heat may be used as additional energy
input to reduce the amount of electrical work needed.

Note 2 to entry: It can be used to produce hydrogen from steam and, alternatively, to produce carbon monoxide
from carbon dioxide, or syngas, a mixture of hydrogen and carbon monoxide from water vapour and carbon dioxide

Note 3 to entry: This note applies to the French language only.

3.1.3D
solid| oxide fuel cell
SOFC
SOC |operated in fuel cell mode

Note 1| to entry: In this mode, it cogenerates electricity and heat using fuels such as hydrogen.

Note 2 to entry: This note applies to the French language only.

3.1.3(1
stablle state
condition of a cell/stack assembly unit stable enough for any_controlling parameter and the
outpdt voltage or output current of the unit to remain within.its tolerance range of variatiop

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.9]

3.1.32
fuel ¢ell stack
stack]
assembly of cells, interconnectors, cooling plates, manifolds and a supporting structure that
electrochemically converts, typically hydrfegen-rich gas and air reactants to DC power, hedt and
other|reaction products

Note 1| to entry: For planar geometryA SOCs, the supporting structure consists of two endplates ("top platg" and
"bottomn plate") to facilitate applying a'compression force to all RUs.

[SOURCE: IEC 60050-:485:—, 485-06-01, modified — Word "separators" replaced by
"intenconnectors", and npote to entry added.]

3.1.38
test input parameter
TIP
parameter whose values can be set in order to define the test conditions of the test system
includling the operating conditions of the test object

Note 1 to entry: TIPs have to be controllable and measurable. Values of TIPs are known before conducting the test.
TIPs can be either static or variable. Static TIPs stay constant and variable TIPs are varied during the test.

Note 2 to entry: This note applies to the French language only.

3.1.34

test output parameter

TOP

parameter that indicates the response of the test system/test object as a result of variation of
TIPs

Note 1 to entry: Values of TOPs are unknown before conducting the test and will be measured during the test. TOPs
need to be measurable.

Note 2 to entry: This note applies to the French language only.
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3.1.35
theoretical current
current when the supplied positive and negative electrode gases are completely consumed in

electrochemical reactions divided by the number of cells in a series connection

Note 1 to entry: Theoretical current is expressed in A.

3.1.36
total impedance
frequency-dependent losses due to ohmic, activation, diffusion, concentration effects, stray
(parasitic) capacitance and inductances

e and

urve,

Note 1| to entry: Total impedance is expressed in Q-m?2 or Q-cm?2.
[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.17, modified — Words "stray (parasitic) capacitanc
indugtances" added, and note to entry added.]

3.1.3¢

total [resistance

real part of low-frequency limit of total impedance
Note 1/ to entry: Total resistance is expressed in Q-m? or Q-cm?.
[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.18, modified — Removed reference to slope of I-V g
and gddition of note to entry.]

3.2 | Abbreviated terms and symbols

3.21 Abbreviated terms

BOP balance of plant

EIS electrochemical impedance spectroscopy
LHV lower heating value

HHV higher heating value

ocv open circuit voltage

SOC solid oxide cell

SOEC solid oxide-electrolysis cell

SOFC solid oxide fuel cell

Re-SPC  regenerative solid oxide cell

RU repeating unit

SPT standard pressure and temperature

TIP test input parameter

TOP test output parameter

3.2.2 Symbols

Table 1 lists the symbols and units that are used in this document.
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Table 1 — Symbols

Symbol Definition Unit
A zetive Active (surface) area of the cell/stack electrode(s) m2, cm?
c Concentration
¢ Molar concentration of component i mol/m?3
F Faraday constant, force
F Faraday constant (96485,3) C/mol
F oo Compression force applied onto the cell/stack N
f Frequency
f Excitation frequency Hz
Jehar Characteristic frequency Hz
1L,J Current, current density
Lean Cell current A
1 Nominal current A
Tstack Stack current A
Iqy Repeating unit current A
I Fourier transform of excitation current A
ka Amplitude of alternating current A
; Excitation current (galvanostatic mode), current response (potentionstatic A
mode)
J Current density A/m?, Alcm?
o Current density ramp rate ://((cr:nrj;s)
1 Imaginary unit
N, n Number of items
Noycles Number of cycles
Vpe,iods Number of measuring periods
Nooints Number of measuring points
n Number of transferred electrons
P Power
Py, Electric power W
Py Electric power density W/m2, Wfcm
D Pressure
Pyessel Pressure inside containment vessel kPa
Preg,in Pressure of negative electrode gas at cell/stack inlet kPa
Pheg,out Pressure of negative electrode gas at cell/stack outlet kPa
Ppos,in Pressure of positive electrode gas at cell/stack inlet kPa
Ppos,out Pressure of positive electrode gas at cell/stack outlet kPa
Py Standard pressure (101,325) kPa
qy Volumetric flow rate
9y neg.in Total volumetric flow rate at negative electrode inlet (at STP) m3/s, I/min
9y,pos,in Total volumetric flow rate at positive electrode inlet (at STP) m3/s, I/min
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Symbol Definition Unit
9y neg,out Total volumetric flow rate at negative electrode outlet (at STP) m3/s, I/min
9y pos,out Total volumetric flow rate at positive electrode outlet (at STP) m3/s, |/min
9y, neg,in Volumetric flow rate of gas component i at negative electrode inlet (at STP) m?3/s, |/min
9y, pos,in Volumetric flow rate of gas component i at positive electrode inlet (at STP) m?3/s, |/min
91 neg.out \S/ﬁl;)metric flow rate of gas component i at negative electrode outlet (at m3/s. /min
9y,i,pos,out Volumetric flow rate of gas component i at positive electrode outlet (at STP) m3/s, I/min
R Resistance, universal gas constant
R Resistance @)
Rpsr Area-specific resistance Q‘m2, Qfcm
R e Low frequency resistance Q
Rye High frequency resistance Q
Ronm Ohmic resistance Q
Roon-ohm Non-ohmic resistance Q
Rg Universal gas constant (8,3145) J/(mol{K)
T Temperature
Neer/stack Temperature of the cell or stack °C, K
[stack.av Average temperature of the stack °C, K
Tdiack.intern Internal stack temperature °C. K
Tgp Temperature of bottom plate °C, K
Tip Temperature of top plate °C, K
 urnace Temperature of the furnace °C, K
T in Minimum temperature during cycling °C, K
neg,in Temperature of negative electrode gas stream at cell/stack inlet °C, K
Tpos,in Temperature of positive electrode gas stream at cell/stack inlet °C, K
rneg,out Teniperature of negative electrode gas stream at cell/stack outlet °C, K
Tpos,out Temperature of positive electrode gas stream at cell/stack outlet °C, K
TPH’neg ;'ﬁgwapni:rature of the pre-heater for preheating the negative electrode gas °C, K
TPH,pos ;’teremapn?rature of the pre-heater for preheating the positive electrode gas °C, K
T, Standard temperature (273,15) K
AT, Maximum tempe_rature difference between reactants and the stack K
temperature during start-up
t Time s, min, h
lacq Data acquisition time s, min, h
Lywell Dwell time s, min, h
leg Equilibration time s, min, h
lop Duration time of operation at given conditions s, min, h
) Initial time

End time
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Symbol Definition Unit
U Utilization
Reactant utilization at the negative electrode (fuel utilization in fuel cell
gas.neg mode, steam conversion in electrolysis mode)
Reactant utilization at the positive electrode (air utilization or oxygen
gas.pos utilization, valid only in fuel cell mode)
4 Voltage
Ve Voltage of the cell \Y
Vstack Voltage of the stack Vv
VRu.i Voltage of repeating unit (RU) i in the stack Vv
VRu.av Average RU voltage of all RU in the stack \%
14 Fourier transform of AC part of cell/stack voltage response \%
Vpk Amplitude of alternating voltage \%
v Excitation voltage (potentiostatic mode), voltage response (galvanostatic v
mode)
x Fraction
X; Molar fraction of component i mol/mpl
Molar fraction of component i in the negative electrode‘gas stream inlet at
f,neg,in cell/stack mol/mpl
Molar fraction of component i in the negative electrode gas stream outlet at
f,neg,out cell/stack mol/mpol
Molar fraction of component i in the positive electrode gas stream inlet at
1,p0s,in cell/stack mol/mpl
Molar fraction of component i in the\positive electrode gas stream outlet at
/,pos,out cell/stack mol/mpol
XH20 Steam molar fraction mol/mpl
X02 Oxygen molar fraction mol/mpl
Y, Z Admittance, impedance
Admittance S
r Specific admittance S'm2, S{cm2
, Real part of admittance (conductance) S
r Real"part of specific admittance S'm2, S{cm2
. lmaginary part of admittance (susceptance) S
r Imaginary part of specific admittance S'm32, S|cm™2
Impedance Q
Z
Specificimpedance rom—2-m?
Modulus of impedance Q
i Modulus of specific impedance Q-cm?, Q'm?
, Real part of impedance (resistance) Q
z Real part of specific impedance Q-cm?, Q'm?
. Imaginary part of impedance (reactance) Q
z Imaginary part of specific impedance Q-cm?, Q'm?
Aa Degradation rate
Aa Relative degradation rate
w, ¢ Angular frequency, phase angle
[0} Angular perturbation frequency rad/s
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Symbol Definition Unit
@ in Minimum frequency for EIS spectra rad/s
@ ax Maximum frequency for EIS spectra rad/s

o Phase angle rad, °

as fo

NOT
Fori
varia
temp)
(AJ/A

NOT
spec
ampl

NOT

NOT
powe

llows:

T, = 273,15 K
po = 101,325 kPa

NOTE 1 The standard temperature and pressure (STP) values for gas temperature and pressure are specified

F 2 To express the rate of change of a certain parameter x, a dot above the parameter symbol can be

erature ramp can be expressed by (A7/At) and the speed of current density variation can be.express

t).
roscopy (EIS) measurement: it refers here to the peak amplitude. It amounts to-half’of the peak-to

tude and V2 times the root mean square (RMS) amplitude.

F 5 The quantity Aa chosen for calculating the degradation rate can<be the cell or stack voltage, cu
r density or ASR, each with their own unit.

ised.

hstance, T can be used to express the temperature ramp with a unit of K/s, ¢, used to express the speed of
ion of the gas flow rate with a unit of (m3/s)/s. Alternatively, (Ax/Ar) can be used. For idstance|, the

bd by

F 3 About the amplitude of alternating current/voltage with a sine waveform for electroehemical impedance
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F 4 The real part of impedance (resistance) and imaginary part of impedance (reactance) can algo be
reprgsented by Re(Z) and Im(Z), respectively.
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5 document, volumetric flow rates are used; following common practice. Volumetrid
an however be replaced in principle by;mass flow rate, taking into consideration the
and density of the species considered.

seneral safety conditions

perating SOC cell/stack-assembly unit uses oxidizing and reducing, combustible g
ally, these gases are.stored in high-pressure containers. The SOC cell/stack assg
self may be operaied. at pressure greater than atmospheric pressure.

olid oxide cell/stack in particular operates at high temperatures, typically above 60
are highersthan the spontaneous ignition temperatures of both hydrogen (565 °C

ienced\in’ the operation of test systems and specifically in safety procedures inv¢
ical(equipment, hot surfaces and fluids (e.g. steam), and (reactive) compressed ¢

ing:

flow
molar

pses.
embly

0 °C,
and

bne (537->C). Those who carry out cell/stack assembly unit testing shall be trained and

Iving
ases

The test personnel are responsible for obtaining and following all applicable safety codes and
generally accepted engineering practices related to their test system, facility, fuels (with
particular attention to compressed gases), and exhaust products.

Materials which are compatible with the use and storage of the reactant gases shall be used
during testing. Local safety codes and standards for working with hydrogen, hydrocarbons and
carbon monoxide, shall be followed.

In summary, safely operating a test station requires appropriate technical training and
experience as well as safe facilities and equipment, all of which are outside the scope of this
document.
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Nevertheless, a number of empirical guidelines can be given for good practice while carrying
out the experimental tests, which can help identify potentially hazardous situations. Operating
conditions of the SOC cell/stack assembly unit have to be carefully monitored as a means of
securing safety through an appropriate emergency shutdown system.

e Gas sensors: It is recommended to have gas sensors in close proximity to the test station
(in particular for H,), which are connected to an automated emergency shutdown system

that cuts off negative electrode gas feed to the test station if hazardous concentrations of
said gases are measured.

e Protection gas supply: In the case of emergency shutdown, it is recommended that a line

containing an inert, reducing gas ("protection gas") be employed for the flushing of the
ne¢gative electrode side of the SOC cell/stack assembly unit. The hydrogen fraction. in the
protection gas shall be low enough (usually 3 % to 5 %) to avoid the formation-pf an
explosive atmosphere. It shall be high enough to keep a reducing atmosphere gt the
ng¢gative electrode of the SOC cell/stack assembly unit to avoid the re-oxidation qf the
constituent transition metal. This also helps to expel flammable reactants from the system.

e Chpre shall be taken that exhausted hydrogen is adequately dealt with. ‘For small hydfogen
flow rates (relative to the confined space where testing takes place), it can be suffici¢nt to
dilute the exhaust gas from the negative electrode with air or inért-gas before venting. If
large stacks are used, it is advised to adopt a (catalytic) afterburner before venting.

e Chpre shall be taken that oxygen produced in electrolysis mode is adequately dealt with| This
shall be ventilated to the exterior in order to avoid accumulation of oxygen-enriched air
especially in confined spaces.

e In fuel cell mode, care shall be taken that the positive electrode exhaust gas will be air
de¢pleted in oxygen, and therefore shall be adequately dealt with.

e In all cases, an adequate risk assessment considering the place of testing and operating
conditions shall be conducted and appropriate risk reduction measures taken.

This py no means claims to be an exhaustive or even sufficient list for safe operation during
testing. However, it is recommended toonsult ISO/TR 15916 and the safety measures|have
to be|mandatorily designed following local legal requirements.

5 Tlest environment

5.1 General

The {est environment eonsists of the test object (a SOC cell/stack assembly unit) motinted
within the experimental set-up. The SOC cell/stack assembly unit consists of a cell or gtack,
gas gupply, current leads and such other peripherals as required for tests in fuel cell and
electrolysis modes. It shall be provided with single or multiple measuring points for tempeifature
and Voltage-and one set of current lead points, all to be specified by the manufacturer.

The Houndary of a cell/stack assembly unit goes through the negative electrode gas supply port,
positive electrode gas supply port, negative electrode gas exhaust port, positive electrode gas
exhaust port, the temperature measuring points, current lead points, voltage measuring points
and compression force application points.

Some cell/stack assembly units may have no supply port or exhaust port for the electrode gases
because of the configuration of their cell(s). In such cases, the gas flow field pattern and its
material shall be determined by the method recommended by the manufacturer. The
compression force application method shall be also based on the recommendation of the
manufacturer.

If the components of a cell/stack assembly unit other than a cell/stack are not specified by the
manufacturer, the following shall be described in the test report:

a) materials and geometry of the peripheral components to be used for testing;
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b)
c)

d)
e)

5.2

flow patterns and directions of negative electrode and positive electrode gas;

locations of temperature measurement, compression force application, voltage
measurement and current extraction;

magnitude of the compression force;
configuration of assembly unit and its assembling method.

Cell

Figure 1 shows a single cell test object (for explanatory purposes, planar geometry is shown,
but

the principle applies to tubular geometrles as weII) as an assembly of two electrodes (with
A eally,
cell housmg deS|gn and materlals are optlmlzed in such a way so as not to have an inflyence

on cqgll performance measurement. Therefore, usually the electrical contact resistances ¢f the
electfodes in the cell housing are negligible and the supply of the electrodes with.gases |n the

cell housing is presumed ideal.

Contact layer

Cell housing |

1 Positive electrode

y 3

gy
X

Electrolyte

A

— Negative electrode

Cell housing [ |

5.3

Contact layer

IEC

Figure 1 — Exploded'schematic representation of a planar-type
single cell test ©object consisting of a SOC in a cell housing

Stack

Figure 2 shows the schematic representation of a SOC stack test object, consisting of myltiple
repedting units (RWs)which are assembled in series (for explanatory purposes, planar geopetry
is shown, but theprinciple applies as well to tubular geometries). Electrical contacts anld the
gas distribution'are provided by interconnects and the top/bottom plates. The stack resul{s are
generated by the repeating units, which can be influenced by electrical contact and gas flow

condillions.
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Top plate

Contact layer
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Interconnect

Bottom plate

Positive electrode

Electrolyte

Negative electrode

Figure 2 — Schematic representation of a planar-geometry SOC stack test object with N

5.4
5.4.1

Figure 3 shows a schematic representation of a test environment which consists of the
cell/stack assembly unit (test object).and the corresponding test and control equipment, di
ifferent subsystems. All equipment is considered mandatory in Figure 3. In the cq
urized operation, the equipment in dashed lines is required in addition. The test obj
bed to test inputs or operational conditions and delivers test outputs or object test re

into g
press
expo
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RU including supporting structure{top and bottom plates)
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Figure 3 — Schematic representation of a test environment
for a SOC cell/stack assembly unit
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The equipment can be classified according to the physical properties controlled, which are of
media, electrical, thermal, mechanical and data type. Especially for high temperature solid oxide
systems, the temperature control equipment and the gas control equipment (flow rate, pressure)
play an important role for the test output results. Moreover, the complexity of the test
environment is significantly increased when the operation mode is changed from steady state
operation to dynamic operating conditions.

5.4.2 Electrode gas control equipment

The electrode gas control equipment controls the flow rate, composition, and temperature of
reactant gas supplled to the cell/stack assembly unlt If the gas composmon is to be mamtalned
through Fe—pipingthenattentionshattbepaid-to-the-materialstempe ; eter
and Ingth of the plplng Where necessary, the plplng shall be heated and/or thermally insylated
in order to prevent condensation of water vapour.

5.4.3 Thermal management equipment

The thermal management equipment controls at least the electric furnace and, usually indifectly,
additional temperature control can be carried out on reactant gas preheating. Its objective is to
set the unit temperature at the operating temperature. The electric fufnace shall be selected to
mainfain the temperature distribution within the specified tolerance(level. Efforts shall be made
to mihimize the electrical noise that the electric furnace generates while providing heatf It is
assumed that all the test systems will use an electric furnace.fof,sSimplicity and safety reapons.

5.4.4 Electric power supply/load control equipment

The Electric power supply/demand control equipment subsystem controls the output{input
currept or output/input voltage of the cell/stack assembly unit.

5.4.5 Measurement and data acquisition 'equipment

The measurement and data acquisition.equipment acquires and records the cell/stack assgmbly
unit temperature, current, voltage, electrode gas flow rate, reactant gas composition, elegtrode
gas temperature and pressure, and ‘optionally environmental conditions (ambient temperature,
relatiye humidity and atmospherie- pressure) by the specified methods. If necessary, if also
acquires and records the compression force applied to the cell/stack assembly unit, impedance
data ptc., by the specified method. The gas composition shall be recorded, but does not(have
to be|measured in real time.

5.4.6 Safety equipment

The gafety equipment shall consist of detectors, actuators and an alarm system for alerting
malfunctioning of the test system based on predefined parameters and criteria. If it detgcts a
seriolyis fault, then it shall automatically establish a safe state in the test system The eledtrode

oxidation of the negat|ve electrode

5.4.7 Compression force control equipment

The optional, compression force control equipment regulates the compression force that is
applied to increase the contact among components and to obtain gas-tightness in the cell/stack
assembly unit. The equipment shall be strong enough to apply the required compression force
under the test condition and to maintain the load for long term operation.

5.4.8 Pressure control equipment

The optional, gas pressure control equipment for electrode gases regulates the pressure of
these gases by the use of a backpressure control valve, etc.
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If the SOC cell/stack assembly unit is operated at an elevated pressure, adequate control
equipment controls the pressure in the pressurized vessel.

5.5 Interface between test object and experimental set-up

Figure 4 and Figure 5 show the physical interfaces between the SOC cell/stack test object and
the experimental set-up (for explanatory purposes, planar geometry is shown, but the principle
applies to tubular geometries as well). The physical interfaces between the experimental set-
up (test station) and the SOC cell/stack test object can be separated in media, electric, heat
and mechanic interfaces. Media interfaces are the reactants inlet and outlet; electric interfaces
are the load and power supply and voltage wiring; heat interface is the furnace and the
mecC 2“" 2”’ OOt TE—C€ Stac O 1€ eS ’;G‘vv"‘“iv’-GGv‘G"G SSiOn
force| to the cell/stack. These interfaces will be defined by different physical parameters.
Depending on the test objective these physical parameters can be either of input nature| (test
input|parameter, or TIP) or of output nature (test output parameter, or TOP).
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i,p0s,in

qV,pos,out Tfurnace

pos,out

T p pos

X.
N i,pos,out

Te&\@bject: SOC cell .°
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-
cell cell

qV,neg,in
neg,in
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X .
i,neg,in

IEC

Figure 4 — Test environment with interfaces between SOC cell and experimental set-up
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Figure 5 — Test environment with interfaces between SOC stack and experimental sget-up

5.6 Parameter control and measurement

For the fluids,at{cell/stack inlet and/or outlet the relevant parameters are:

o Temperature, Tieqin: Tpos,in' Tneg,out @3Nd Tpos out

e Vplumetric floW, gy one v Gy poe i Qunoe cute Qv noe aut
GERRAEC ERARS LD A AR EERRAE- FA A TSP Al

e Pressure, Pneg,in’ Ppos,in’ Pneg,out and Ppos,out

* Molar fraction of component i, x; yeq in» X; pos,ins Xi,neg,out 8N4 X; pos out

The electric interface parameters are:

e Cell/stack current (a common synonym is stack load), /

e Stack VO|tage, Vstack

» Voltage of cell or the individual repeating units, Vg or Vgy ;
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As regards the current, if necessary, for example when operating in reversible mode, by
convention, the current is taken to be negative in electrolysis mode, and positive in fuel cell
mode.

The thermal interface parameters are:

The 1

5.7

The process of determining the uncertainty of TIPs and TOPs measurement is an exte
procsg

5.8

Wher
in ad

Wher
provi
moun
that t

Furnace temperature, Tf, nace

Stack top plate temperature, T7p

Stack bottom plate temperature, Tgp

A
T,

C

el
d

having sufficient contact (pgoints to avoid current restrictions.

y other temperature measurement poIntS aimed 10 quantity cell/StacK tempe
ell/stack OF Tstack,intern

nechanical interface parameter is:

ell or stack compression force, Fgoy

Measurement uncertainty of TIPs and TOPs

ss beyond the scope of this document. Details can be found/in ISO/IEC Guide 98-3

Mounting of the test object into the experimental(set-up

jition to the general safety precautions of the test system.

he influence of the test set-up on the results is minimized:

bne by ensuring actual mechanical contact of the cell to the contact components, a

e cell has to be sufficiently leak-tight to avoid significant mixing of the test gaseg

el

her gases, before~and after passing the negative or positive electrodes.

ectrodes.

ature

nsive

mounting the test object into the test system someest-related factors shall be considered

testing a single solid oxide cell, the cellds mounted within a cell housing system, which
les gas connections and possible sensory connections similar to a stack assembly. YWhen
ting a cell within a cell housing, some*general considerations have to be made to epsure

ectrical contact to both the negative and positive electrodes has to be ensured; this is

nd by

with

nents

have

out a
t the

When the above mentioned considerations are adequately taken care of, the cell test fixture
can be handled similar to a stack assembly.

When the cell/stack assembly has to be mounted in the test set-up, it has to be securely
positioned, to avoid accidental movement during testing. Electrical connections have to be
properly done and gas connections securely tightened, while sharp bends of the gas tubes shall
be avoided. Furthermore, the gases fed into the cell test system have to be preheated to the
ambient furnace temperature, to avoid a significant temperature difference at the gas inlet. Any
additional weight on the cell test fixture/stack assembly has to be levelled off to avoid uneven
weight distribution.
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5.9 Stability criteria

To evaluate the influence of operating conditions on the cell/stack performance, a certain
degree of stability of both TIPs and TOPs is required. One simple option to evaluate stability is
to record a parameter with a desired sampling rate for a desired sampling duration. The
parameter is considered stable if the maximum variation (difference between the maximum
value and the minimum value recorded) does not exceed a pre-defined threshold value.

Nevertheless, the following stability criteria can be taken as recommendations and can be
adapted according to the test object, test system and test objective. The judgement criteria for
a stable state shall be determined through preliminary testing and shall be described in the test
repo

NOTE| The voltage stability criterion in SOEC mode is less strict, since it is difficult to maintain stable 'steam supply
at labdratory scale.

Table 2 — Stability criteria for TIPs and TOPs as a reference

Parameter Sampling rate Sampling duration Variation threshold

Veer|Vru.i 1Hz 3 min +5 mV, (SOFC mode)
+10 mV (SOEC mode)

J 1 Hz 3 min 45 mA/cm? (or 1 % of rated
current density)

T 1 Hz 3 min +3 K

9y nedipos,infout 1Hz 3 min +3 % full scale

Preglifos,infout 1 Hz 3\min +3 % full scale

X, 1 Hz 3 min +0,02 mol/mol for each gas
component

YH20 1 Hz 3 min +0,05 mol/mol for steam

6 NMNeasurement instruments and methods

6.1 General

Measuring instrumepts_shall meet the requirement of 6.2 as a minimum: the flow rate¢ and
complosition of the _electrode gases, cell/stack assembly unit temperature, voltage and cyrrent
shall [be measured.” Additional measurements shall be taken based on the test parameters
and/qgr test conditions.

6.2 | Instrument uncertainty

The measuring parameters listed in Table 3 shall be recorded and stored wiih a sampling rate
fast enough to ensure that all relevant changes in the parameters are recorded for later data
analyses. The sampling rate frequency is recommended to be 1 Hz or higher.

The expanded uncertainty of each measuring instrument (coverage factor £ = 2) at the time of
calibration or that estimated from the class of instrument shall be as specified in Table 3.

NOTE The stated values for instrument uncertainty are derived from the European pre-normative research project
SOCTESQA (see Bibliography).
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Table 3 — Instrument uncertainty for each quantity to be measured

2020

Symbol Quantity Instrument uncertainty

1 Current +1 % relative to rated

Vv Voltage +0,5 % relative to OCV

T Temperature +2,5 K or 0,75 % of reading

9y, negipos,infout Volumetric flow rate at STP +2 % of rated

x; Molar fraction +0,02 mol/mol

X0 Oxygen molar fraction +0,003 mol/mol relative to O, concentration

(balance in N,)

Pregifos,injout Pressure +1 % of reading
Each[measuring instrument shall be checked for its last calibration, the uncertainty under the
calibfjation conditions, or estimated from the class of the instrument, and its dependency gn the
envirponmental conditions in order to estimate the uncertainty of the instrument.
6.3 | Recommended measurement instruments and methods
6.3.1 Electrode inlet gas flow rate measurement
The gas flow rate at the positive and negative electrode inlets shall be measured using mass
flow meters, volumetric flow meters or turbine-type flow.meters. The flow meter shall be
selected in consideration of the expected range of flowrates and the allowable uncertainty, and
of thg species in the supplied gas. The flow rates shall*be converted to volumetric flow rate at
STP.|The flow meter shall be selected considering.the expected range of flow rates and the
allowpble uncertainty of the flow meter. Uncertainty shall be evaluated in accordancg with
ISO 168 or ISO 7066-2.
6.3.2 Electrode gas composition measurement
Depending on whether the objectiveds to measure inlet or outlet composition, the electrodg gas
complosition shall be sampled near‘the electrode gas supply or exit port, respectively, ¢f the
cell/stack assembly unit and analysed using an infrared spectroscopy, mass spectrometef, gas
chromatograph or similar device. At the positive electrode specifically, oxidant concentration
can He measured using an ‘oxidant concentration meter.
The gas sample shall pe transported from its origin to the point of analysis in a manner Wwhich
minimizes changes.in composition. Thus, the material temperature, diameter and the length of
the tubing shallkbe carefully chosen to minimize the compositional change in the sampling tubing.
When it is nécessary to measure humidity, a dew point meter, water content meter, or gas
chromatograph shall be used, while controlling gas temperature to prevent condensatipn of
waten vapour. On the other hand, if water vapour may negatively affect measurement, remove
watel from the gas sample or dilute the gas sample with argon or similar inert gas.

The result of the analysis for gas component i shall be normalized to obtain a normalized
concentration of component i, using the following equation:

Ci

Xici

Xi

where

Xi

¢

i€

is the molar fraction of component i (mol/mol);
is the concentration (result of the analysis) of gas component i (mol/m3);

is the sum of concentrations of all component gases in the analysis.

(1)
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Considering that the ideal gas law applies for the operating conditions commonly encountered
in SOC, the gas analyzer shall be calibrated using a standard gas of known mass ratio.

The measurement uncertainty shall be evaluated in accordance with 1SO 6974 (all parts),
ISO 6141, ISO 6142-1 or ISO 6143.

The electrode gas composition shall be measured when the performance of the cell/stack
assembly unit is measured. If this is not possible, however, the electrode gas composition shall
be measured during the preparation of the performance test under the same conditions as those
of the cell/stack performance test.

When negative electrode gas is supplied in one of the following methods and if the gas supply
line has no reactors (such as a reformer for example) and it is confirmed that ipsignificant
changes in gas composition occur, composition may be calculated based on the ‘compogition
table|published by the gas supplier and values obtained from each flow meter,. in accordance
with I[SO 6145-7:

a) if|a single-constituent gas such as hydrogen is supplied;

b) if|la mixed gas of known composition is supplied;

c) if|electrode gas is supplied by mixing gases in a controlled 'mianner using multiplg flow
meters;

d) iflgases under b) and c) above are supplied in combination.

6.3.3 Electrode gas temperature measurement

Gas |temperature shall be measured at the inletSand outlet of the cell/stack by psing
thermocouples placed in the gas stream line near the electrode gas supply/exit port gf the
cell/stack assembly unit by using thermocouples or sheathed thermocouples, and an extepsion
leadwire of the type and class in accordance with IEC 61515, IEC 60584-1, or IEC 60584-3.
When there is a reactor in the reactant supply line, such as a reformer, gas temperature at the
exit of the reactor shall also be measuredIf it is difficult to measure the gas temperature during
the gell performance test, the electrode gas temperature shall be measured during the
prepdration of the performance testwunder the same conditions as those of the performancg test.

6.3.4 Electrode gas pressure measurement

Electfode gas pressure.shall be measured upstream of the gas supply port of the cell/stack
assembly unit by using)a pressure sensor, manometer, Bourdon tube, or similar instrument.
The measuring instrument shall be located in such a manner that the uncertainty is minimqized
in copsideration ef\any pressure loss within the piping, of piping temperature, and other fagtors.
Condensation.of-water vapour shall be prevented during measurement. A good examplg may
be to|measure._the pressure by injecting a very small amount of dry nitrogen gas or similar into
the p|pe close to the measuring instrument.

6.3.5 Etectrode exhaust gas flow rate measurement

The electrode product gas flow rate shall be measured using a mass flow meter, volumetric flow
meter or turbine-type flow meter after cooling the gas and — specifically for the negative
electrode flow — implementing a means to prevent water condensation from affecting the
stability of gas flow or after removing water from the gas flow. Alternatively, the product gas
flow rate may be calculated from the constituent concentrations of the exhaust gas, tracer
concentration, and tracer flow rate by precisely adding a minute amount of a gas that is not
contained in the product gas as tracer. The gas analyser shall be calibrated using a standard
gas of known mass ratio. The measurement uncertainty shall be evaluated in accordance with
ISO 6974 (all parts), ISO 6141, 1ISO 6142-1, or ISO 6143.

The negative electrode exhaust gas shall be handled with caution for safety and the
environment since it may still contain significant amounts of hydrogen, and other hazardous
gases.
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The flow rates shall be converted to volumetric flow rate at STP. The flow meter shall be
selected considering the expected range of flow rates and the allowable uncertainty of the
instrument. The uncertainty of the instrument shall be evaluated in accordance with 1ISO 6974
(all parts), ISO 6141, ISO 6142-1, ISO 6143, or ISO 6145-7.

6.3.6 Cell/stack assembly unit voltage measurement

A voltage meter shall be connected to the voltage measuring points described in Clause 5. The
voltage thus measured shall be deemed to be the voltage of the cell/stack assembly unit. In the
case of a series connection of repeating units (RUs), this voltage corresponds to the sum of the
voltages of all RUs in the stack. The connecting cable shall be durable enough for the test

d' H At ' I [N HPA Y 4l +lo ] ] % ' £ £ 4l '
Con LUTUTTO . ALLTTIUIIUTT oTTUUTU VT JdAdlu LU TG TeTTHTdr TITUirvimiutlve TUTLUO at UToc CUTITTICULUUTT.

Voltage probes shall be placed as close as possible to the cell/stack terminals toprevent the
meagure from being affected by losses on the cables. Voltage losses can be relevant a{ high
temperature.

6.3.7 Cell/stack assembly unit current measurement

A galivanostat or electric load connected to the current drawing points,/as described in CJause
5, anfd/or a current sensor, such as a shunt resister, located within(the current circuit shall be
used|to measure the current by sending its output to a measuring/recording instrument] The
conng¢cting cable shall be selected for appropriate materials and’geometry considering the test
conditions and possible voltage drop within the cable.

Electfic current shall be measured directly by the electrical load in fuel cell mode or by the
powel supply in electrolysis mode. Current can alsg be measured by using a shunt resistor on
the ppwer cables.

6.3.8 Cell/stack assembly unit temperature measurement

A thgrmocouple or sheathed thermocouple, and an extension leadwire of the type and [class
that fare appropriate shall be selected in accordance with IEC 61515, IEC 60584-{1, or
IEC §0584-3. They shall be placed at the temperature measuring point as described in Clause
5 and connected with a recorderor similar for measurement. When there is more thap one
temperature measuring point; the unit temperature and its distribution shall be obtained hy the
calcujation method recommended by the manufacturer.

6.3.9 Compressjon-force measurement

A compression forece applied as recommended by the manufacturer shall be measured.

6.3.10) Total impedance measurement

The pverall impedance of the cell/stack assembly unit shall be measured by eithef the
electrochemical 1mpedance speciroscopy (EIS) or the current interruption method. An
appropriate measuring line shall be used in order to ensure high-quality data over the entire
frequency range investigated. Care should be taken in the set-up and execution of the
measurement to minimize stray capacitance and/or inductances of the measured impedance
not originating in the cell/stack unit assembly.

NOTE For guidelines for the EIS method, see 7.6. For guidelines for the current interruption method, see IEC TS
62282-7-2:2014.

6.3.11 Ambient condition measurement

The ambient temperature, pressure, and relative humidity of the laboratory environment may
be measured during testing. Sampling interval shall be the value specified in ISO 8756 or less.
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6.4 Test conditions and manufacturer recommendations
6.4.1 Start-up and shut-down conditions

The start-up conditions, such as heating rate and test environment conditions during the heating
ramp, the condition of the negative electrode (that is, for example, the extent of reduction of the
nickel oxide to nickel), and the shut-down conditions, such as cooling rate and test environment
conditions during the cooling ramp, shall be based on those recommended by the manufacturer
or the results of preliminary tests.

6.4.2 Range of test conditions

The tgst conditions and the typical test ranges that are recommended by the cell/stack assgmbly
unit manufacturer shall be reviewed in the following parameters in order to determine|th¢ test
conditions and ranges:

a) cell/stack assembly unit temperature;

b) allowable cell/stack assembly unit temperature distribution (if multiple measuring points);
c) ngegative electrode gas flow rate;

d) negative electrode gas composition;

e) negative electrode gas pressure;

bgative electrode gas temperature;
Dsitive electrode gas flow rate;
Dsitive electrode gas composition;

bsitive electrode gas temperature;

k) effective reactant utilization at the negative electrode (also called fuel utilization in fugl cell
ode, or steam conversion in electrolysis mode);

) fective oxygen utilization;

m) ctrrent or current density;

n) inimum/maximum cell/stack’assembly unit voltage;

c
a
n
n
n
n
p
p
i) positive electrode gas pressure;
p
e
m
e
c
m
c

bmpression force.

Withip these ranges oftest conditions, a reference condition shall be defined which actg as a
baseline for the asseéssment of test results.

6.4.3 Stabilization, initialization conditions and stable state

After|start=up, the manufacturer may recommend a period of stabilization, or initialization blefore

the cklli/stack assembly unit is ready for characterization. Alternatively, this can be baséd on
prelinﬁm&%ﬁ&m&ﬂhﬂ.ﬂm&p&ﬂ.&hﬂ@m&@oing

stabilization or initialization of the cell/stack assembly unit — is insignificant.

Once the cell/stack assembly unit is initialized, the tolerance level shall be determined as
variation of the output current or output voltage of the cell/stack assembly unit, and the resulting
acceptance criteria for stable state shall be defined.

6.4.4 Dwell time, equilibration time, acquisition time

During a test, the operating conditions are held constant for a specific time f4,e
(see Figure A.2), where 14, comprises the period of equilibration time (7q) and of data
acquisition time (z,.4). The equilibration times starts with 74, and ends with the starting of 7,4,

as illustrated in Figure A.2, which is when the readings meet the stability requirements as in
5.9.
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6.5 Data acquisition method

Preliminary tests shall be conducted while taking into consideration the variation of each test
parameter and the sampling rate of each measuring instrument, amongst other things, to
determine the sampling interval and the number of samplings and measurements. The sampling
interval (e.g. 1s) shall be short enough to observe the variation for a single measurement
parameter with sufficient time resolution. The number of samplings and repetitions for a single
measurement shall be decided so that the total measurement period becomes sufficiently longer
than the dominant variation cycle of each test parameter.

7 Test procedures and computation of results

71 General

Due fo the intrinsic functionality of a solid oxide cell (SOC), the following test procedureg may
addrgss different operation modes: fuel cell mode (SOFC), electrolysis mode (SOEC) and
revergible or regenerative mode (Re-SOC). Each of these cases will investigate performance
and durability, and can be tailored to fit a specific test objective, reflecting)for example a typical
applitation, such as wind power peak shaving or others. In the frameCof this documenf, the
objedtive is to align the following test procedures as much as possible with the requirements of
systems for power storage and buffering (see IEC 62282-8-201).) Test procedures alfeady
descilibed in IEC TS 62282-7-2 and that are directly applicableto-SOCs operated in fuel gell or
revergible mode are not repeated in this document.

For aJl the following tests, it is recommended that a benchmark test is carried out at refefence
conditions (see 6.4.2).

NOTE| More details on the following tests are provided in Annex A.
7.2 | Current-voltage characteristics test
7.21 Objective of this test

The gbjective of this test is to charaeterize the response of a SOC while operating at different
current densities either in fuel cellF-mode, in electrolysis mode or in reversible mode. The test
aims |to measure the voltage-ofithe SOC as a function of the current density (current-vdltage
chardcteristics or J-V curve) either at constant flow or at constant reactant utilization. From the
J-V clirve resulting from this test and the active surface area, the area-specific resistance (ASR)
can be computed.

7.2.2 Test méthod

The fnain action of the test is to determine the cell/stack assembly unit voltage at spegified
settings of current. The duration of the test depends on the measurement method (number of
steps, current mcreasmg/decreasmg rate) and whether a specified current or voltage is obtpined.
after

which the current -voltage characterlstlcs can be measured

The test shall be carried out by changing the current stepwise, and recording the cell/stack
assembly unit voltage. Measurements shall be taken when the cell/stack assembly unit reaches
the stable state in each step, and at each step measurements are taken over the duration of
time at the sampling intervals as specified in 5.9.

Alternatively, the voltage can be controlled and the current recorded (in which case the open
circuit voltage shall be recorded, since it cannot be controlled). In both cases, instead of
stepwise measurements, a sweep of the controlling parameter can be carried out at a constant
speed. When a sweep is used, the sweep speed shall be determined such that the maximum
width of the recorded parameter’s hysteresis does not exceed the parameter variation in the
stable state.
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7.2.3 Data post-processing

The raw data post processing consists in calculating the average of the measured values from
the data sampled during the respective acquisition time of each step (tacq). The calculated

averages of voltage and current at each step constitute the current-voltage characteristics of
the cell/stack assembly unit.

Furthermore, the following results shall be computed and presented.

The electric power P, and/or the power density Py will be calculated, according to Annex C.

The grea-specific resistance, RpgR, is defined by the slope of the current-voltage charactgristic

curvg (dV/dJ) at a specified SOC voltage or current density, depending on the test objective
and test conditions. It is determined by linear regression of at least three data points afjound
the target voltage or current density value, obtained during the current density. ascending part
of the curve. It is recommended that the selected voltage or current density values shoyld lie
within the apparent linear regime of the polarization curve. If they do nofi-then the selgected
voltage values should lie in a very small window (typically less than 10 m.)\for which the vqltage
respgnse to the current density change may be considered as lineat:

In eldctrolysis mode, large uncertainty can arise due to fluctuation/of voltages (in galvanoptatic
modg¢) due to the difficulty of maintaining sufficiently stable steam supply in small-scale sygtems.
See Table 2 for acceptable fluctuations.

NOTE|1 This definition of ASR includes the change of potential duejto the electrochemical reaction.

The ASR shall be reported along with the voltage and current density values that were us¢d for
the calculation and the polarization curve diagran:

The 1lesults shall be plotted as SOC voltage; power density and SOC temperature(s) against
current density. In addition, reactant utilization, and/or exhaust gas evolution may be plptted.
In geperal, the reported plots shall be-representative of the targeted application/test obje¢tive.

All reJevant test input parameters(TIPs), test output parameters (TOPs) and derived quantities
for thjs test are provided in Clause A.3.

7.3 Effective reactant.utilization test
7.31 Objective ofithis test

The pbjective_©of-this test is to characterize the influence of the reactant utilization op the
performance 'of’a SOC cell/stack assembly unit either in fuel cell mode, in electrolysis mode or
in reversible.mode. The parameters governing the reactant utilization are the current generated
(fuel pell) or consumed (electrolysis) by the cell/stack, the fuel/oxidant stream composition and
the flawrrate of the latter As an pxamplp in fuel cell mode the reactants are hydmgpn (npg ative
electrode) and oxygen (positive electrode) while the product is steam (negative electrode). In
electrolysis mode the reactant is steam (negative electrode) and the products are hydrogen
(negative electrode) and oxygen (positive electrode).

7.3.2 Test method

The main action of the test is to determine the cell/stack assembly unit voltage at specified
settings of reactant utilization. The duration of the test depends on the number of measurement
steps and whether a specified voltage is obtained. The unit shall be operated until the stable
state is reached under operating conditions specified by the manufacturer (reference condition),
after which the flow rate of the targeted electrode is changed to evaluate the voltage response,
keeping the current load constant.
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In order to evaluate the effect of the flow rate of the (negative or positive) electrode gas stream
at the cell/stack inlet, the molar fraction of the reactant shall be kept constant. Hence, in the
case of the negative electrode for example, the gas composition shall be kept constant, i.e. the
molar composition shall be kept constant. Measurements shall be taken when the cell/stack
assembly unit reaches the stable state in each step, and at each step measurements are taken
over the duration of time at the sampling intervals as specified in 5.9.

In order to avoid reactant starvation, the reactant flow has to be increased prior to an increase
of the current density while the current density has to be decreased prior to reactant flow
reduction. Thereby the test stand dynamics have to be taken into consideration, especially if
large dead volumes (e.g. long pipes, vessels in series) are present in the test system.

When operating in fuel cell mode, a modification of the reactant utilization in one_€legtrode
when| varying the current density implies the modification of reactant utilization in the’opposite
electrode if the volumetric flow and molar fractions of the latter remain unaltered\ Therefore, if
throughout a part of the test a particular reactant utilization shall remain constant, for insfance
the ppsitive reactant utilization (Uggs pos). the individual flow rates of theCeomponents ¢f the

positive electrode gas stream (‘IV,i,pos,in) taking part in the reaction,need to be mofified

accoidingly. It is essential to not alter significantly the volumetric)flow as this can irjduce
significant alterations in the operating conditions as this parametebhas a strong influenge on
the thermal and fluid dynamics of the system.

Finally, it is recommended that the test campaign begin) with the most benign opetating
conditions (low utilization) and shift towards harsher conditions (high utilization).

7.3.3 Data post-processing

The raw data post processing consists in calculating the average of the response values| from
all ddta sampled during acquisition time of,each step (tacq). Furthermore, the following results

shall be computed and presented.

The Ilectric power P, and/or thg power density P4 will be calculated, and reported together
with the utilization values calculated according to Annex C.

All reJevant test input parameters (TIPs), test output parameters (TOPs) and derived quantities
for thjs test are providéd'in Clause A.4.

7.4 | Durabilitytest

7.41 Objective of this test

The gbijéctive of this test is to characterize the response of a SOC under constant current (i.e.
galv . o . . ; o . | cell
or as an electrolyser, or in reversible mode. The test aims to measure the long-term endurance
of the cell/stack assembly at a given operating condition. Under constant current, from the
voltage profile over time resulting from this test the degradation rate can be computed. Under
constant voltage, from the current profile over time resulting from this test the degradation rate
can be computed.
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7.4.2 Test method

The main action of the test is to record the evolution of the cell/stack assembly unit voltage
(under constant current operation) or current (under constant voltage operation) in steady-state
operation, at constant operating conditions, for either conditioning/standby treatment or long-
term endurance tests. Particular attention should be paid to the stability of the operating
conditions (temperature, pressure, gas flows and current density) when constant. Also noise on
the voltage or current measurement needs to be below a threshold of 1 % of the voltage or
current signal to allow degradation rate determination during long-term operation.

Durability tests shall be long enough (at least above 500 h, preferably above 1 000 h) to allow

I',-l P H £ 4l <l okl F ol 0/ [lcl
a Va vuTiiputlativit ur uaTre chlauallull rdiC TAMITTCOoOUTU TIT 707 NTT.

For slignificantly long operation times under constant current, it is recommended to_carny out
currept-voltage characteristics tests (7.2) and/or separation of resistance compaonents [tests
(see [.6) at regular intervals to monitor the evolution of the ASR.

7.4.3 Data post-processing

A gr:lph presenting the evolution of the cell/stack assembly voltages (¥ v

tacks Ve @nd Vryy ;) in
galvanostatic mode or current (Ig,ck: Ice) OF Iry) IN potentiostatic'mode as a function of time

shall |be reported. It is highly recommended to also provide agraph with the time-evolution of

the upit temperatures (T¢q)/stack)-

For allong-term endurance test, the degradation rate is reported as the change in area-spiecific
resisfance (ARpgr), power density (APy) and voltage (AVie), AVgiack @nd AVgy ;) or cyrrent

(Alggf, Algiack @nd Algy) over a given durationi(At) which has to be clearly mentioned. For

instance, the first hundred hours are generally disregarded because the cell/stack assgmbly
unit does through a stabilization phase. Degradation rates are expressed in mQ-cm2, m\W/cm?
and mV per kh (uV per h) respectively and additionally can be expressed in % of the initial palue
(per kh or h) for each of the parameters.*lt is necessary to provide at least those three mugually
dependent representations of degradation in order to give a comprehensive representation of
the cell/stack assembly unit durability.

cell/stack performances-Depending on the operating mode, the degradation rate cgn be
exprgssed by the rate.of evolution of any quantity of interest, which serves as an indicafor of
cell/stack performance, for instance electric current, fuel production rate, voltage, elegtrical
powef or area-specific resistance. It is recommended to use always a sign before the number
to indicate upivocally the variation direction of the quantity. A positive sign means that the
quantity is increasing with time and a negative sign means that the quantity is decreasing with
time.|Usually the degradation rate of a cell/stack is a function of time. Therefore, the time frame
under Which degradation rate is evaluated shall always be indicated.

The ¢egradation rate can-be used to measure both recoverable and permanent Ios?{s in

All relevant test input parameters (TIPs), test output parameters (TOPs) and derived quantities
for this test are provided in Clause A.5.

7.5 Temperature sensitivity test
7.5.1 Objective of this test

The objective of this test is to investigate the influence of operating temperature on the
cell/stack performance. The parameters that have a predominant role in this test are: furnace
temperature, reactant preheating temperatures, current and, optionally, the flow rate of the
positive electrode gas stream at the cell/stack inlet. The latter is often used in real-life systems
for the thermal management of the stack. To have a complete assessment of the cell/stack
assembly unit response, it is recommended to carry out the current-voltage characteristics test
(7.2) at the different operating temperatures.
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Test method

2020

The main action of the test is to record the cell/stack assembly unit voltage in steady-state
operation, at specific conditions, as a function of different unit operating temperature levels. It
is recommended to measure the cell/stack temperature at a fixed location which shall be as
close as possible to the geometric centre of the cell/stack. Since usually it will not be possible
to place a thermocouple (or similar temperature sensor) in the core of a stack, it is suggested
to measure the temperature in direct contact with the centre of the end plate(s) of the cell/stack
assembly. If direct measurement of the cell/stack temperature is not possible, the oxidant outlet
temperature shall be taken as reference, measured as close as possible to the cell/stack outlet.

The \.thI:Ity Uf thU UU::IIOtGU:\ tUIIIPUIGtUIU dul;lly thU IIIUG°UIUIIIUIIt hGO tU bU UIIOUIUd. \/Ilnor
temperature variations are acceptable as long as the cell/stack voltage is not notably affgcted.
Sincqg the objective of the test is to determine the influence of cell/stack température on
performance, changes in the cell/stack temperature caused by electric power variation hgve to
be taken into consideration. In electrolysis mode, this determines the change from a nef heat
deficit to a net heat surplus of the SOC cell/stack assembly unit (which takes place at the
theorgtical value of the so-called thermoneutral voltage).
7.5.3 Data post-processing
The raw data post processing consists in calculating the average ,of the response values| from
all dgta sampled during the acquisition time of each step (tacq).
Attending to the difficulties of measuring the temperature in the middle of the stack, a mean
stack| temperature can be approximated by calculating,the average temperature between the
top gnd bottom plates, for example the arithmetic. average of the top and bottom [plate
temperatures:
T +1;
Tstack av = * BP (2)
‘ 2

where
Tstacdav IS the average cell/stack assembly unit temperature;
Tp is the top plate-temperature;
Tgp is the battem plate temperature.
or the arithmetic-average of all temperatures around the cell/stack assembly unit, for example
including those of top and bottom plates, inlet and outlet gases at the negative and positive
electtode;

T — ITP + IBP + lneg,in + lneg,out + lpos,in + lpos,out (3)

stack,av 6

where
Theg,in is the temperature of negative electrode gas stream at cell/stack inlet;
Theg,out is the temperature of negative electrode gas stream at cell/stack outlet;
Thos,in is the temperature of positive electrode gas stream at cell/stack inlet;
Thos,out is the temperature of positive electrode gas stream at cell/stack outlet.
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The main recorded data — temperatures, voltage and current (optionally the positive electrode
reactant flow rate) — shall be reported and shall be represented in one single graph as a function
of time.

All relevant test input parameters (TIPs), test output parameters (TOPs) and derived quantities
for this test are provided in Clause A.6.

7.6

Separation of resistance components test via electrochemical impedance
spectroscopy

7.6.1 Objective of this test

The main objective of this test is to identify and evaluate ohmic and non-ohmic components of
the tqtal resistance of the cell/stack assembly unit. This test is already partly defined in"I§C TS
62282-7-2:2014, 10.7, but in this document remarks on electrolysis operation are added. [More
details on the basic principles of EIS and interpretation of EIS spectra are givemnin Annex B.

7.6.2 Test method

The rain action of the test is to determine the dynamic response of the leell/stack assemblly unit
to osillating electric perturbations at the reference state, allowing”to determine the ¢hmic
resisfance and the total polarization of the unit. This method( is known as electrochemical

impedance spectroscopy (EIS).

The fpllowing recommendations are given for this test method.

a)

c)

d)

Djirect current (DC)

E|S can be carried out at open-circuit voltage\or under electric load. It is recommended to
carry out measurements in direct current 6, understand the different processes occuirring
under load. For electrolysis measurements the external current shall be negative| (see
Clause 5.6). Therefore, a DC source istneeded. In electrolysis mode, attention shall bg paid
tg the fact that EIS measurements’ performed under direct current may requirqd EIS
e<ﬂuipment able to apply high DC, values (several tens or even hundreds of A), or able to
interact with DC loads applying said current.

Amplitude of excitation signal

The recommended perturbation amplitude for an AC signal is about 1 % to 3 % depehding
OI the system noise. For example, an AC voltage excitation signal is 10 mV to 30 m) per
I
f

cell, and an AC cutrent excitation signal is 3 mA/cm? to 30 mA/cm? at a DC current de¢nsity
of 1 Alcm?2.

Sweep mode

Itlis recommended to start the measurements with high frequencies to get output qliickly
and see directly if the measurement is giving reasonable results. Afterwards sweep to Jower
freguencies.

Number of measuring points

Four to twenty points per decade of frequencies (to be distributed evenly as logarithms, if
possible) are required; they shall be numerous enough to identify clearly the geometry of
impedance plots. If possible, avoid the fundamental and harmonics of the electrical grid
frequency.

Number of measuring periods

The measurement of the input signal is the average over more than one sine period. If the
number of periods chosen is very high the measurement needs a lot of time. It is
recommended to find a compromise between acceptable measuring time and precision
(4 to 20 periods are feasible).
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In electrolysis mode, special attention shall be paid to the noise of voltage signals caused by
insufficient stability in steam supply, especially in small, low-power test environments. The
operation parameters of the steam generator shall be optimized to reduce the noise resulting
in the impedance measurement.

7.6.3 Data post-processing

For EIS measurement the directly achieved output parameters are the voltage (galvanostatic
mode) or the current (potentiostatic mode). Both are sinusoidal signals. Moreover, the phase
shift between the excitation signal and corresponding response signal is measured directly as
an output parameter. It is possible to obtain an electrochemical impedance spectrum by
calcugatien Hre—eo porting—impeda see—Equation—B- Fre—m
emplpyed method is to divide the total impedance into the imaginary part and the real| part.
Statefof-the-art impedance analysers contain powerful software packages, which “difectly
supply these derived values as output parameters. Therefore, these impedance values can also
be treated as direct output parameters.

can bbe modelled as an equivalent electric circuit consisting of elements such as resigtors,
capagitors, constant phase elements. Individual processes taking plaeelin the cell layers and/or
the cprresponding stack components may be assigned to these equivalent circuit elements.
Therg are many different circuit models possible, as the scientific literature shows. |Each
eleme¢nt of the equivalent circuit represents a physicochemical or electrochemical process
taking place in the cell/stack layer and is excited at a particular frequency (range).

The ¢lectrochemical processes taking place in a fuel/electrolysis cell or, stack repeatin} unit

After|choosing a proper (Kramers-Kronig (KK) compliant, see A.7.4) equivalent electric gircuit
modsgl, initial values may be assigned to the eleménts in the model. These values can be
determined in different ways. The starting values fof'the model can be read out from the Nyquist
or Bolde plot. The initial values are provided as input to the simulation model. Using for example
a complex nonlinear least squares (CNLS) algorithm, software can generate a curve (whjch is
referiled as a "FIT") for simulating the experimental result. At the end of the simulation, the
valugs for the various resistors, capacitars and inductors are identified.

Results from impedance spectra fitting shall be analysed with caution. Firstly, they reprgsent
complicated electrochemical phenomena taking place inside the layers of the cell/stack| unit,
which) have not been completely understood. Secondly, the spectra were observed to bg very
sensiftive to measuring conditions especially temperature, current and gas composition. Thirdly,
disturbances such as high-frequency disturbance from measuring lines influence or hanfdicap
the measurement. Foulrthly, fitting of the spectra to the model is not error free — the nat\]re of

the curve with the ovérlap between the different impedance arcs (i.e. the frequency oVerlap
between different.electrochemical processes) as well as human induced error can give different
resulis even whén a single curve is being fitted twice by the same person. Because of fhese
reasdgns, it isssometimes more advisable to use the direct results from the EIS spectra to anplyse
the impedance changes in relation to the different cell/stack layers, to different opefating
conditionsor as a function of time.

All relevant test input parameters (TIPs), test output parameters (TOPs) and derived quantities
for this test are provided in Clause A.7.

7.7 Current cycling durability test
7.71 Objective of this test

The objective of this test is to evaluate the capability of a SOC cell/stack assembly unit to
modulate its power according to application-specific load profiles, that can cover either fuel cell
or electrolysis operation or both, for example in connection with peak shaving associated to
fluctuating renewable electricity generation. The test aims to measure the response of the
cell/stack assembly unit under quasi-dynamic operation, i.e. under varying current levels but in
locally galvanostatic conditions (at a constant current for a given operating point).


https://iecnorm.com/api/?name=449c117e93e2e74f066725e234e26348

IEC 62282-8-101:2020 © |IEC 2020 - 41 -

7.7.2 Test method

The main action of the test is to record the evolution of the cell/stack assembly unit voltage at
various current levels, that can cover both fuel cell operation (current generated), electrolysis
operation (current stored into hydrogen) or reversible operation. A cycle can comprise several
plateaus at different current values or continuous current ramps and can be repeated a number
of times. The reactant utilization shall be kept constant throughout the test.

For the test, realistic currents, plateau durations and ramp rates for switching from one current
to the other shall be defined, reflecting the target application selected for the test though also
taking into account manufacturer recommendations.

For cycling tests comprising reversing operation, switching between fuel cell and electrplysis
operation shall ensure suitable gas atmosphere at the electrodes at all times.

7.7.3 Data post-processing

A graph presenting the evolution of the cell/stack assembly voltages (Vgigok, Veen @nd Vgy ;) @s

a fungtion of time and the applied current load shall be reported. A graphwith the time-evo|ution
of thg unit temperatures (7T.qstack) Shall be provided.

Detailed test guidelines and all relevant test input parameters/(TIPs), test output parameters
(TOPgs) and derived quantities for this test are provided in Clause A.8.

7.8 | Thermal cycling test
7.8.1 Objective

SOC |assembly units, whether in fuel cell, electrolysis reversible or regenerative modes, are
expected to bear thermal cycling during service, which implies sequential start-ups and [shut-
downs of varying periods, depending on the application. The objective of this test is to evdluate
the stability of a SOC cell/stack assembly unit when thermally cycled. This test is carried out
by cqoling the cell/stack from the qperating temperature (7.q;stack): t0 @ lower value T, ;f at a

consfant rate of temperature change during a number of cycles n. The dwell times 3t the
operdting and minimum temperatures respectively shall be defined beforehand.

7.8.2 Test method

Thermal cycling may Jead to increasing leakage rates, therefore particular attention shall be
paid [to the measurement of gas-tightness. The main action of the test is to record the
pararmeters related to SOC cell/stack assembly unit gas-tightness, like temperature, OCY and
outlet flow rates. Also performance parameters like voltages at operating current shall be
recorded,which allow the evaluation of the SOC cell/stack assembly unit thermal stability and
the alculatlon of its degradation rates It is recommended to record current -vqgltage
chardg ention shall
be paid to the accuracy of the temperature read outs and thelr rate of change in order to follow
the thermal response of the system as closely as possible. The voltage has to be continuously
measured, whether at open circuit or under current, in order to monitor SOC cell/stack assembly
unit tightness during thermal cycling. The compression force on the cell/stack assembly shall
be kept constant during thermal cycling to maintain reproducible parameters as regards
electrical contact and gas-tightness. For safety reasons, when the cell/stack assembly is shut
down, hydrogen composition on the negative electrode side has to be kept below 4 % to avoid
the coming about of a potentially explosive atmosphere.
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7.8.3 Data post-processing

Data post-processing consists in the analysis of the evolution of output parameters during the
test. A graph presenting the evolution of the cell/stack assembly voltages (Vgiacks Veen @and Vyy i)
and the applied temperature variation as a function of time shall be reported. If a reference
current is applied during operation at the operating cell/stack temperature, this shall also be
plotted.

The cell/stack voltages Viack, Ve @nd/or Vgyy ; at zero current load shall be recorded and

indicated after each thermal cycle in order to determine possible degradation of the OCV as a
result_of the cycling periods, This gives an indication of the change of gas-tightness of the
cell/stack assembly unit during thermal cycling.

All reJevant test input parameters (TIPs), test output parameters (TOPs) and derived’quantities
for this test are provided in Clause A.9.

7.9 | Pressurized test
7.91 Objective of this test

The ¢bjective of this test is to evaluate the capability of a SQC, cell/stack assembly uhpit to
operdte in pressurized conditions, either in electrolysis mode, or in fuel cell mode, [or in
revergible mode. The test aims to measure the response of'the cell/stack assembly unit inder
presqurized operation, i.e. under varying pressure from ‘the atmospheric pressure up| to a
defingd value (which can be several times the atmospheric pressure). To have a conjplete
assegsment of the cell/stack assembly unit respofise; it is recommended to carry odt the
currept-voltage characteristics test (7.2) at the different operating pressures. Pther
measurements such as the durability test (7.4) also apply to this test mode.

7.9.2 Test method

The main action of this test is to pressurize the SOC cell/stack assembly unit for subsequent
evaluation of its properties in electrolysis mode, in fuel cell mode or in reversible mode,
accoiding to procedures defined\in all previous sub-clauses of Clause 7 (7.2 to 7.8). In|most
cases$, the pressure is controlled-by pressure valves.

If pressurized testing starts with electrolysis mode, pressurization of the SOC cell/stack
asseinbly unit is perfarmed at zero current, with gas composition defined at the negative and
the ppsitive electrode.

If prepsurized-test starts with fuel cell mode, pressurization of the SOC cell/stack assembly unit
is pefformed.;at zero current, with gas composition defined at the negative and the positive
electrodef

Starting from atmospheric pressure (1 bar), pressure Is iIncreased gradually. The pressure ramp
rate shall be between 1 bar/h and 30 bar/h. The value shall be adjusted depending on the
installation (valves capacities and volume to be pressurized).

The pressure difference between the pressure vessel and each electrode compartment shall be
controlled by a pressure control system and kept in a range specified by the stack manufacturer
to protect the sealing and the stack itself. For cell tests, it shall be consistent with the sealing
solution selected.

The pressure difference between the negative and positive electrode compartments shall be
kept in a range specified by the stack manufacturer to protect the sealing. For cell tests, it shall
be consistent with the sealing solution selected.
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Compression force on the cell/stack shall be adjusted at each step of pressure increase to
compensate the pressure increase inside the cell/stack.

The switch from electrolysis mode to fuel cell mode and the reverse is done at constant pressure.
If a different pressure value is targeted in electrolysis and fuel cell mode, the pressure
modification can be done either in electrolysis or fuel cell mode.

7.9.3 Data post-processing

A graph presenting the SOC voltage, power density and SOC temperature against current
density for the various pressures tested shall be reported in the case of current-voltage
chardcteristics tesfs.

A graph presenting the evolution of the cell/stack assembly voltages (Vgiaoks Veen @Nd-Vry ;) as

a fungtion of time and the applied current load for the various pressures tested shall be reported
in thg case of a constant load durability test. It is highly recommended to alsé\provide a graph

with the time-evolution of the unit temperatures (7 ¢ /stack)-

All reJevant test input parameters (TIPs), test output parameters (TORs) and derived quantities
for thjs test are provided in Clause A.10.

8 Test report

8.1 General

Test |reports shall accurately, clearly and objectively present sufficient informatign to
demdnstrate whether the objectives of the tests have or have not been achieved.

8.2 | Report items
The report shall present the following information, at a minimum:

a) tifle of report;

b) althors of the report;

c) date of the report;

d) tgst report referencé/identification number;
e) Idcation and (start) date/time of the test;

f) tgst bench dsed;

g) tgst unit'data (see 8.3 for details);

h) tgstcenditions (see 8.4 for details);

i) testdata{see-8-5fordetails)

8.3 Test unit data description

Test unit data shall include the following information, at a minimum:

QO

product name and brand name of the unit;

(=}

active electrode area;

o O

)

)

) number of cells (total, series, parallel);

) cell materials and thicknesses, if known, and cell identification number(s);
)

)

stacking materials, if known;

—h
N

geometry of the unit;

g) temperature measurement and compression force application positions.
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8.4 Test condition description
The test condition description shall include the following information, at a minimum:

a) name of person(s) conducting the test;
b) instruments and calibration record;
c) test procedure;

d) cell/stack assembly unit history (e.g. operating time in hours and number of cycles carried
out) at the time of test;

e) criteria of stable state;

f) dgta acquisition method;
g) gas purity and impurities;
h) tgst bench layout.

8.5 | Test data description
Test fgata shall include the following information:

a) tifle of the test(s);

b) tgst operating conditions;
c) tgstresults;

d) ambient conditions;

e)

c

ncertainty evaluation (see 8.6 for details).
8.6 | Uncertainty evaluation

Uncertainties of instruments shall be reported.:If necessary, variation of measurements and/or
measlurement uncertainties calculated from\the variation of measurements and uncertaint|es of
instrdments shall be reported.
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Annex A
(normative)

Detailed test procedures

NOTE The guidelines given in Annex A are taken from, and fully elaborated in the test modules and test programmes
developed in the EU project SOCTESQA (see Bibliography).

A1

Test objective

The determination of the objeclive oT a test s tThe Initial part ot planning the procedure TOr 1 sting

a cerpmic solid oxide cell/stack. The objectives could be:

eyaluation of the performance;

stability over time at given (constant) conditions.

With [the objective of the test in mind, the test can be planned by first cho0sing the relgvant
scop¢, the relevant test operating conditions (depending on type of applieation), operation mode,

and whether cell or stack testing is most suitable.

A.2 | Test set-up

The tpst set-up procedure shall be as follows.

a)

a)

b)

Clheck control and measurement equipment for.passible leakage. There are many methods
r leak-checking, such as pressure hold and. helium leak detectors. The choice of method
ill depend on the equipment in use. The proper operation of the test equipment shall be
brified by comparing its performance with\the parameters specified in 6.2.

irrent collectors, insulation, and\~other components in accordance with the assgembly
ethod and procedure recommended by the manufacturer. Before connecting the cell/stack
the test bench, measure thg resistance between positive electrode and negative elegtrode
irrent lead points to see.if it is not short circuited. Measure the resistance betweeh cell
vopltage sense lead points to determine if they are electrically insulated. Measure thg cell-
tg-cell resistances. Thesé values shall not indicate a short circuit, but, rather, shall be
similar to those specified by the manufacturer.

fd
W
v
Prepare a cell/stack assembly unit consisting of cell(s), gas passage, interconnegtors,
c
m
tq
c

Set up the cell/stack assembly unit in a temperature-controlled environment and install:
o [ the wiringsfar the voltage measurement line,
o | the electric power connections,

o [ the"compression force equipment

o | “the thermocouples,

e the piping for the gas supply and exhaust.
Connect items shown in c¢) with the corresponding subsystems.

Ensure proper insulation between thermocouples and the cell/stack. There shall also be
electrical insulation between the compression force equipment and the cell/stack. Check all
piping and the test set-up for gas leakage.

Verify the insulation-to-the-earth of wiring and others. It is recommended to check the
insulation before the output control equipment or measurement equipment is connected. In
addition, proper wiring shall be verified at joint connections.

When the above are all completed, the measurement equipment is checked for its proper
operation.
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A.3 Current-voltage characteristics test (7.2)

A.3.1 Test input parameters (TIPs)

For this test procedure, there are two types of test input parameters (TIPs or test conditions):
variable and static. The variable and static test inputs applied during the test are given in Table
A.1. Depending on the test objective, the current set point profile (humber of steps, levels and
rate of change) is to be specified.

Table A.1 — Test input parameters (TIPs) for current-voltage characteristics test

Static TIPs Variable TIPs

Quantity Symbol Quantity Symbol
Total| volumetric gas flow rate at negative 9y negin Cell/stack current (in the case of 1
electfode inlet e galvanostatic control)
Total| volumetric gas flow rate at positive 9y, pos,in Dwell time at a given operating point tawell
electfode inlet "
Volumetric flow rate of gas component i at 9y,i neg,in Equilibration time at a'givén tdq
negalive electrode inlet o operating point
Volumetric flow rate of gas component i at 9yi pos,in Acquisition time at-a given operating Zabq
posit|ve electrode inlet ' point
Molaf fraction of component i in the negative X; neg.in Cell/stack veltage (in the case of ’
electfode gas stream at cell/stack potentigstatic control)
Molaf fraction of component i in the positive X pos,in
electfode gas stream at cell/stack
Inlet temperature of negative electrode gas Tneg in
Inlet temperature of positive electrode gas Tpos in
Furnace temperature Ttornace
Gas pressure at negative electrode inlet Preg.in
Gas pressure at positive electrode inlet Ppos,in

The J-V curve is performed under galvanostatic control for a given working point. The step ftarts
by brjnging the TIPs to_their specified values followed by a stabilization or equilibration period
durinfg which the specified TIP stability criterion (criteria) is (are) to be met.

A.3.2 Test output parameters (TOPs)

Tablg A.2 lists'the test output parameters (TOPs) that are determined in the application df this
test. Themost important TOP is the cell/stack voltage. The other TOPs may be measured and
recorged. as motivated by the test objective.
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Table A.2 — Test output parameters (TOPs) for current-voltage characteristics test

Quantity Symbol
Cell/stack voltage (in the case of galvanostatic control) 14
Cell/stack current (in the case of potentiostatic control) 1
Negative electrode gas temperature Theg,in
Positive electrode gas temperature Toos,in
Negative electrode exhaust gas temperature Theg.out
Positive electrode exhaust gas temperature S—
Top-plate temperature of the stack Tp
Bottdm-plate temperature of the stack Tgp
Cell {femperature T

cell

A.3.3 Derived quantities

Tablg A.3 below lists the relevant quantities that can be derived or calculated from the test
pararpeters and/or test output parameters.

Table A.3 — Derived quantities for current-voltage characteristics test

input

Quantity Symbol Formula

Curregnt density J I
Aactive
Areatspecific resistance Rasr AV(J)
AT
Electric power P, Vitack ~ 1
Average stack temperature Totack.av See examples in 7.5.3
Positive electrode reactant U, .T;
utilizption saspos Ry To . !
pPo n 'F'Z(xi,pos "4y pos,in/

Neggtive electrodeeactant U R.-T
utilizhtion sames g 0 !

bo n 'F'Z(xi,neg “qy neg,in/

The SOC voltage is measured as described either upon TP stability or when the cell/stack
temperature is within a specified limit. During the test, all TIPs and TOPs shall be measured

and recorded as described.

A.3.4

Measurement of current-voltage characteristics

The test starts at open circuit voltage (OCV) conditions (zero current) up to the specified current
or voltage and back to OCV. The current is changed stepwise or using a ramp with a defined
rate. The total number of steps and each step size shall be the same in both the ascending part

and the descending part.

A typical measurement profile for combined SOFC and SOEC operating mode is given in Figure

A
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Figure A.1 — Qualitative representation of TIPs when carrying out a current-voltage
characteristics test for combined (SOFC,and SOEC) operation

At eagh step, the current is held constant for a specific time ¢, (Figure A.2). For each cyrrent
step &, fqwen COMprises the period of equilibration:time (z,,) and of data acquisition time (r5¢q)-

The gquilibration time starts with 74, and eads with the starting of 7,..

dwell dwell
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Figure A.2 — Schematic representation of the current-voltage characteristics test
procedure for two consecutive set points k and &k + 1

By convention, the current density J is considered positive in fuel cell mode and negative in
electrolysis mode. The fuel utilization is proportional to the current density since the inlet
reactant flow rates and compositions remain constant over the duration of the plot of the J-V
curve. Therefore, it can be plotted as a secondary x-axis.
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The example in Figure A.3 considers the same gas composition for negative and positive
electrode gases in both electrolysis and fuel cell modes, leading to the same OCV, but this does
not need to be the case.

VAN
_ Steam conversion in electrolysis mode Fuel utilisation in fuel cell mode

Fuel cell mode

Electrolysis \

.

Current density((J)

IEC

Figure A.3 — Schematic representation of a J-V gurve
in both electrolysis and fuel cell modes

As a|function of the hold or dwell time, it is possible to effectiate two different metho
analysis:
e Method A — Long hold time data acquisition

In this method, it is assumed that ¢4, is sufficiently long to attain voltage stability d

. and that the temperature variation at each.gurrent step is not too significant to str,

affect voltage or to significantly affect the area-specific resistance (Rpgr). The drawba
this method is that it may lead to very long measurement times.

e Method B — Short hold time data acguisition
In this method the voltage measurement shall proceed as quickly as possible to preve
timperature changes to affect:the SOC voltage and the area-specific resistance (Rpg
each current step, 14, (S€€ Figure A.2) shall be as short as possible to minimize tod
temperature excursions’but, at the same time, long enough to obtain sufficient measure
data.

A.4 | Effective.reactant utilization test (7.3)

A.4.1 Test-input parameters (TIPs)

This test procedure can be applied either to the negative electrode reactant or to the po

ds of

uring

pngly
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nt the
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parameter is the flow rate of the negative electrode gas stream at the cell/stack inlet.
Table A.5 lists the TIPs for the latter case, when the only variable parameter is the flow rate of
the positive electrode gas stream at the cell/stack inlet.

In order to evaluate the effect of the flow rate of the electrode gas stream at the cell/stack inlet,
the molar fraction of the reactant in the electrode shall be kept constant, hence the ratio
9y,inegin | 4y neg,in Shall be kept constant (i.e. constant x; o4 ). In the case of the positive

electrode, where (ambient) air is employed, this is usually an inherently constant mixture.
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Table A.4 — Test input parameters (TIPs) for negative electrode reactant utilization test

inlet

Static TIPs Variable TIPs

Quantity Symbol Quantity Symbol

Cell/stack current 1 Total volumetric flow rate at negative 9y neg.in
electrode inlet Y

Total volumetric flow rate at positive 9y,pos,in Volumetric flow rate of gas component i 9y,i neg,in
electrode inlet Y at negative electrode inlet o
Volumetric flow rate of gas component i 9y, pos,in Dwell time at a given operating point tqwell
at positive electrode inlet A
Mola[fractifomoftomponent 7 mthe ¥ neg.in Equitibratiom time—atagivemr operating T
negalive electrode gas stream inlet at o point
cell/qtack
Molaf fraction of component i in the X, pos,in Acquisition time at a given operating lach
posit|ve electrode gas stream inlet at A point
cell/gtack
Inlet kemperature of negative electrode Treg.in
reactant ’
Inlet temperature of positive electrode Tpos in
reactant '
Furnace temperature Turnace
Reagtant pressure at negative electrode Preg,out
outle '
Reagtant pressure at positive electrode Ppos,in

Table A.5 — Test input parameters (TIPs).for positive electrode reactant utilization ftest

Static TIPs Variable TIPs

Quantity Symbol Quantity Symbol

Cell/stack current 1 Total volumetric flow rate at positive 9y, pok.in
electrode inlet T
Total| volumetric flow rate at negative 9y neg.in Volumetric flow rate of gas component 9y, pds.in
electfode inlet Y i at positive electrode inlet T
Volumetric flow rate of gas-cdmponent i 9y, neg.in Dwell time at a given operating point tawdil
at negative electrode inlet R
Molaf fraction of component i in the X, neg,in Equilibration time at a given operating leg
negalive electrodeygas stream inlet at o point
cell/gtack
Molaf fractiofnof component i in the X pos,in Acquisition time at a given operating tac
posit|ve electrode gas stream inlet at Y point
cell/:i'tack
Inlet temperature of negative electrode Tneg in
reactant
Inlet temperature of positive electrode pos.in
reactant ’
Furnace temperature Ttumace
Reactant pressure at negative electrode Preg,out
outlet '
Reactant pressure at positive electrode Ppos,out
outlet '
The effective reactant utilization test is performed under galvanostatic control for a given

working point (electrode reactant flow rate).
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The effective and the theoretical reactant utilization can be different due to leakage.

The step starts by bringing the TIPs to their specified values followed by a stabilization or
equilibration time (teq) during which the specified TIP stability criterion (criteria) is (are) to be

met.

A.4.2

Test output parameters (TOPs)

Table A.6 lists the test output parameters (TOPs) that are determined in the application of this
test. The main output parameter of the test described above is the voltage, though the inlet
pressure shall be monitored of the electrode reactant for which the utilization is being varied,

since
recor

thre—met—ftow—Tates—witt—be——comntrotted;
hmendations.

fmT—order

that—theyTemaimm—withim—spe

Fable A.6 — Test output parameters (TOPs) for effective reactant utilization test

ified

Quantity Symbol

Cell/g$tack voltage 14

Inlet temperature of negative electrode reactant Tneg,in

Inlet temperature of positive electrode reactant Tpos,in

Outldt temperature of negative electrode reactant Tneg’out

Outldt temperature of positive electrode reactant Tpos’om

Top-plate temperature Ttp

Bottdm-plate temperature Tgp

Interpal stack temperature Tstack.intern

Cell femperature Teenl

Inlet pressure of negative electrode reactant Preg.in

Inlet pressure of positive electrode reactant Ppos.in
The $OC voltage is measured as described either upon TIP stability or when the cell/stack
temperature is within asspecified limit. During the test, all TIPs and TOPs shall be meagured
and recorded as described.
A.4.3 Derived-quantities
Tablg A.7 lists” the relevant quantities that can be derived or calculated from the test|input

parar

netersyand/or test output parameters.



https://iecnorm.com/api/?name=449c117e93e2e74f066725e234e26348

- 52 - IEC 62282-8-101:2020 © |IEC 2020

Table A.7 — Derived quantities for effective reactant utilization test

Quantity Symbol Formula
Current density J I
Aactive
Area-specific resistance RasSR AV(J)
AJ
Electric power Py, Vetack ~ 1
Positfveetectrode Teactamntutitization Y gas.pos Rg ‘TO 7
po nF- Z(xi,pos “qi7pos,i/
Negdtive electrode reactant utilization Ugas neg Rg Ty T

N—

Po n-F- Z(xi,neg "4V neg,in

A.4. Measurement of effective reactant utilization

The test starts at reference conditions (under operation), afterwhich the flow rate of the regctant
of either the negative or positive electrode is changed in steps. For all test conditions,| care
shall [be taken not to incur reactant starvation. Furthermere;the test campaign shall begin with
the most benign operating conditions (low utilizations)yand shift towards harsher condjtions

(high|utilizations).
A typjcal measurement profile for a negative reactant gas utilization test is given in Figurg A.4.
TTP - Tcell/stack - = quZ, neg, it Tttt quZ, neg, in I—) neg, in - = qvpos, in - =1
————_—_tt,t Ny —Y——(—Y—Yf——Y/e mlme ==
¥
A Y
—t e e emmmtc emie ¢ emm— o em— . em— m— . - ¢ m—— ¢ m— ¢ m— ¢ em—— ¢ em— ¢ em— e—
\ﬁ --------- -
..................... \
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Figure A.4 — Qualitative representation of TIPs when carrying out
an effective reactant utilization test varying the negative electrode
reactant flow rate (qV’neg,in), consisting of hydrogen and nitrogen
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A.5

A.5.1

Durability test (7.4)

Test input parameters (TIPs)

In this test procedure, only static test input parameters (TIPs) are specified, see Table A.8.

Table A.8 — Test input parameters (TIPs) for durability test

Static TIPs
Quantity Symbol
Currént 7 voltage 77V
Totall volumetric flow rate at negative electrode inlet 4y hég.fn
Totall volumetric flow rate at positive electrode inlet 9y pos.in
Volumetric flow rate of gas component i at negative electrode inlet 9y, neglin
Volumetric flow rate of gas component i at positive electrode inlet 9y, poshn
Pre-eater temperature of negative electrode reactant Ton nel
Pre-Neater temperature of positive electrode reactant Ton pok
Furnace temperature Tiurnack
Gas pressure at negative electrode outlet Preg,olt
Gas pressure at positive electrode outlet Ppos,olt
The thrget values of the TIPs at which to perform the durability test should be chosen accdrding
to relevant operating conditions, i.e. in relatigh'to relevant initial voltages in galvanostatic mode

and durrents in potentiostatic mode and gas utilizations at the negative and positive electr

fuel dtilization or steam conversion rate'at the negative electrode and air/oxygen utilizati

oxygTin evolution at the positive electrode. After setting the other TIPs, the absolute cl
[

dens
incre
consi

operating time ¢

The

y |J| in galvanostatic modej or the voltage in potentiostatic mode, is progres
nsed to its targeted value(with a rate AJ/At to be defined for each applicati
dering manufacturer recommendations) and then maintained at this value for a ¢

op-

constant load durability test is performed either under galvanostatic control or

poterftiostatic control-for a given operating time. The step starts by bringing the TIPs to

speci
TIP s

fied values)followed by a stabilization or equilibration period during which the spe
tability cfiterion (criteria) is (are) to be met.

A.5.2 Test output parameters (TOPs)

bdes:
on or
rrent
sively
bn or
ertain

inder
their
cified

Table A.9 lists the test output parameters (TOPs) that are determined in the application of this
test. The main output parameter of this test is the cell/stack assembly unit voltage response (in
galvanostatic mode) or current response (in potentiostatic mode), which in association with the
current density J allows the calculation of the SOC cell/stack performance degradation rates on
voltage, area-specific resistance (Rpgr) and power.
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Table A.9 — Test output parameters (TOPs) for durability test

Quantity Symbol
Cell/stack current or voltage /v
Inlet temperature of negative electrode reactant Theg.in
Inlet temperature of positive electrode reactant bos,in
Outlet temperature of negative electrode reactant Theg,out
Outlet temperature of positive electrode reactant Toos out
Top-prate-temperatire 5
Bottdm-plate temperature Tgp
Interpal stack temperature Tstack,intern
Cell femperature Teen

The $0OC voltage is measured upon TIP stability. During the test, all TIPs and TOPs shall be
measured and recorded as described.

A.5.3 Derived quantities

Tablg A.10 lists the relevant quantities that can be derived or calculated from the test|input
pararpeters and/or test output parameters.

Table A.10 — Derived quantities for)constant load durability test

Quantity Symbol Formula

Currgnt density J I
Aactive
Areatspecific resistance Rasr AV(J)
AT

Electric power P, Vitack ~ L
Positjve electrode reactant U .T;
utiliztion 9as.pos Rg 0 !

Po n 'F'Z(xi,pos ) QV,pos,in)

Negdtive electrode reactant U, R.-T
utilizhtion sames g 0 !

Po n 'F'Z(xi,neg ) ‘1V,neg,in)

Degradation rate? AY/At AY/At

a8 The quantity Y chosen for calculating the degradation rate can be the cell or stack voltage, the power density
or the ASR.

A.5.4 Measurement of durability

The cell/stack assembly shall be in stable state before this test begins. The operating history
of the cell/stack assembly at the point of initiation of this test shall be reported when known. At
this point, the specific TIPs are set and the test can start.

Evolution of the Vgiacks Veen @nd Vgy i» Of the current 7 and of the T stack Shall be carefully

recorded as a function of time during the entire duration of the test. A cut-off voltage may also
be set (considering either fuel cell or electrolysis mode) that induces automatic termination of
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the test even if the foreseen duration time of operation, ¢

— 55 —

op-

is not yet achieved. Alternatively, a

value of voltage degradation (decrease in fuel cell mode and increase in electrolysis mode) may

be defined to stop the test module automatically even if the foreseen duration ¢
yet. Automatic cut-off criteria may also be chosen for T

op

cell/stack-

A typical measurement profile for a durability test is given in Figure A.5.

is not achieved

A.6 | Temperature sensitivity test{7.5)

A.6.1 Test input parameters (TIPs)

""""" pneg,out === ppos, out qvneg, in
* Tpos.in I - - Tcell/stack
OP e o == o == ¢ == o = = — - -
»
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Figure A.5 — Qualitative representation of TIPswhen carrying out
a durability test (in‘galvanostatic mode)

In this test procedure, both (static and variable test input parameters (TIPs) are defined, see

Tablg A.11.

Table A.11 ~ Test input parameters (TIPs) for temperature sensitivity test

Static TIPs Variable TIPs

Quantity Symbol Quantity Symbol
Totalf volumetric flow rate at positive 9y, pos,in Cell/stack current/voltage 11y
electfodée inlet A
Volumetric flow rate of gas component i at 9y,i,pos,in Furnace temperature Tturnace
positive electrode inlet Y
Total volumetric flow rate at negative 9y neg.in Pre-heater temperature of negative Toy neg
electrode inlet electrode reactant
Volumetric flow rate of gas component i at 9y, i neg.in Pre-heater temperature of positive Toy pos
negative electrode inlet ' electrode reactant
Reactant pressure at negative electrode Preg.out
outlet '
Reactant pressure at positive electrode Ppos,out
outlet '
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The temperature sensitivity test is performed under galvanostatic or potentiostatic control for a
given working point (cell/stack temperature). The step starts by bringing the TIPs to their
specified values followed by a stabilization or equilibration period during which the specified
TIP stability criterion (criteria) is (are) to be met.

A.6.2 Test output parameters (TOPs)

Table A.12 lists the test output parameters (TOPs) that are determined in the application of this
test. The main output parameter of this test is the cell/stack assembly unit voltage response.

Table A.12 — Test output parameters (TOPs) for temperature sensitivity test

Quantity Symbol
Cell/g$tack voltage 14
Inlet temperature of negative electrode reactant negin
Inlet temperature of positive electrode reactant Tpos,in
Outldt temperature of negative electrode reactant Tneg’out
Outldt temperature of positive electrode reactant Tpos’out
Top-plate temperature Ttp
Bottdm-plate temperature Tgp

Interpal stack temperature Tstack,imem

Cell femperature Teen
Reagtant pressure at negative electrode inlet Preg.in
Reagtant pressure at positive electrode inlet Ppos.in

The $0OC voltage is measured upon-TIP stability. During the test, all TIPs and TOPs shall be
measured and recorded as described.

A.6.3 Derived quantities

Tablg A.13 lists the relevant quantities that can be derived or calculated from the test|input
pararpeters and/or test output parameters.

Table A.13 — Derived quantities for temperature sensitivity test

Quantity Symbol Formula
I
Current'density J
Aactive

Electric power density Py Vitack =7
Positive electrode reactant U Rg 'TO . !

™ . gas,pos
utilization Po n 'F'Z(x,’,pos ) QV,pos,in)
Negative electrode reactant U Rg .TO . !

i . gas,neg
utilization P n 'F'Z(xi,neg Gy negin)
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A.6.4

Measurement of temperature sensitivity

The test starts at reference conditions, in OCV and in stable state, after which the reference
current is applied to the cell/stack. Once stable state has been reached in these conditions, the
outputs are recorded and the cell/stack is subsequently brought back to OCV. The next
operating temperature level is then set considering possible restraints on the heating/cooling
rate. At each test step, the cell/stack assembly unit shall be operated under the reference
current load until it reaches the stable state in terms of temperature and voltage (stabilization
time). The dwell-time (stabilization time plus measurement time) for each test point is defined
by the stability criteria of TIPs and TOPs, and will depend on the test objective. Once stable

state

has been reached, the procedure is repeated.

The
Mino
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to be
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tability of the cell/stack temperature during the measurement time has to be enJured.

temperature variations are acceptable as long as the cell/stack voltage is not(hotic
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Figure A.6 — Qualitative representation of TIPs
when carrying out a temperature sensitivity test
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A.7 Separation of resistance components test via electrochemical impedance
spectroscopy (7.6)

A.71 Test input parameters (TIPs)

Electrochemical impedance spectroscopy (EIS) is usually carried out with the cell/stack
assembly unit in stable conditions and at OCV: this gives the largest resolution of the response
data in the resistance domain. However, it is useful to carry out this test also under a non-zero
(constant) current, where the frequency perturbations are applied around a representative,
stable operating point. Thus, in this test procedure, the current is considered as a variable test
input parameter (TIP) in terms of both the nominal current load as in terms of the excitation

current (IT perturoation Is applied In galvanostatiC mode), see [able A.14.
Table A.14 — Test input parameters (TIPs) for EIS test
Static TIPs Variable TIPs
Quantity Symbol Quantity Symbol
Furnfice temperature Tiumace Excitation voltage (potentiostatic "
mode)
Pre-heater temperature of negative electrode T Excitation current)(galvanostatic ;
gas PH.neg mode)
g;-reater temperature of positive electrode TPH,pos Angulatp®riurbation frequency .
?;]cl)é?l volumetric flow rate at positive electrode 9y posin Norinal current a
Volumetric flow rate of gas component i at . I
posit|ve electrode inlet v.i.pos i Excitation frequency /
Totalf volumetric flow rate at negative electrode
f qV,neg,in
inlet
Volumetric flow rate of gas component i at q,. )
negative electrode inlet V.i,neg,in
Gas pressure at negative electrode outlet Preg,out
Gas pressure at positive electrode ouftlet Ppos,out
Freqliency range O in ©max
Excitption voltage amplitudes(potentiostatic %
modgq) pk
Excitption current amplifude (galvanostatic I
modgq) pk
Meaduring points Nyoints
Meaduring periods Noeriods

A.7.2 Test output parameters (TOPs)

Table A.15 lists the test output parameters (TOPs) that are determined in the application of this
test. The main output parameter of this test is the cell/stack assembly unit response, either in
voltage (galvanostatic mode) or in current (potentiostatic mode).
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Table A.15 — Test output parameters (TOPs) for EIS test

Quantity Symbol
Cell/stack voltage (galvanostatic mode) 14
Cell/stack current (potentiostatic mode) 1
Real part of impedance (resistance) z
Imaginary part of impedance (reactance) z’
Real part of admittance (conductance) Y
Imaginary part of admittance (susceptance) Y’
Phasfe angle of impedance [

NOTE The real and imaginary parts of the impedance are a function of the angular frequency w and(are’ug
derived from the measured modulus of the impedance directly by the gain/phase analyser that alsg applie
excitation signal.

ually
5 the

A.7.3 Derived quantities

Tablg A.16 below lists the relevant quantities that can be derived-ot,calculated from the
input(parameters and/or test output parameters.

Table A.16 — Derived quantities for EIS test

b test

Quantity Symbol Formula
Ohmic resistance Ronm Z'(2"=0)
Non-phmic resistance Ryon-onmZ, RLF ~ Ronm "mw—m’min Z'-72'(Z"=0
Chargcteristic frequency Jenar f{max(g” )}
Low-frequency resistance Rie |ima,_)wmin Z"(w)=0
High{frequency resistance Ryr |imw_)wmax Z"(w)=0

A.7.4 Measurement,of resistance components via EIS

The test shall be conducted using the following procedure.

a)

b)

c)

VErify thata‘stable state of cell/stack in the test environment has been reached. The d
of perturbation on the cell/stack assembly caused by EIS excitation is consi
insignificant, so that all operational parameters (such as temperatures, pressures, flow

bgree
lered
rates

apd‘Compositions) are presumed to remain constant during the test.

Superimpose AC sinusoidal waves on direct current or voltage and make sure that a

corresponding sinusoidal output signal is generated.

Start the measurement. Sweep the AC sinusoidal waves within the specified frequency

range forth and back and measure the impedance at each frequency.

The validity of the impedance spectrum within acceptable numerical error may be verified by
using appropriate validation relations such as the Kramers-Kronig (KK) relationships or Z-hit.

A.7.5 Measuring range of frequencies

The highest frequency shall be high enough to identify the ohmic resistance (about 100 kHz)
and the lowest frequency shall be low enough to include the potential effects of gas diffusion
and gas conversion in the cell/stack (about 10 mHz to 30 mHz).
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A.8 Current cycling durability test (7.7)

A.8.1 Test input parameters (TIPs)

In this test procedure, both static and variable test input parameters (TIPs) are defined, see
Tables A.17 and A.18. Depending on whether the current cycles embrace just one operation
mode (either fuel cell or electrolysis) or cross into both modes, the reactant flow rates and
compositions are to be considered either static (in the former case) or variable TIPs (in the
latter case). In fact, when switching from fuel cell mode to electrolysis mode, a distinct step is
required (at OCV) where the changes in reactant compositions and flow rates are applied,
except if a mixture suitable for both modes is considered (for example 50 % H,0/50 % H,).

Taple A.17 — Test input parameters (TIPs) for current cycling durability test withip a
single operating mode (fuel cell or electrolysis)

Static TIPs Variable TIPs
Quantity Symbol Quantity Symbol
Furnace temperature Tiurnace Céll/stack current 1
Pre-heater temperature of negative electrode gas TP,_Lneg
Pre-heater temperature of positive electrode gas TPH,pos
Totalf volumetric flow rate at negative electrode inlet TYneg.in
Volumetric flow rate of gas component i at negative electrode inlet 9y, neg,in
Totalf volumetric flow rate at positive electrode inlet 9y,pos,in
Voluietric flow rate of gas component i at positive electroderinlet 4y,i,pos,in
Gas pressure at negative electrode outlet Preg,out
Gas pressure at positive electrode outlet Ppos,out

Table A.18 — Test input parameters (TIPs) for current cycling durability test coverjng
both operating modes (fuel cell and electrolysis)

Static TIPs Variable TIPs
Quantity. Symbol Quantity Symbol
Furnace temperature Trumace Cell/stack current /
Pre-Reater temperature of negative electrode Toy neg Total volumetric flow rate at negative 9y feg.in
reactant ' electrode inlet 1
Pre-heater temperature of positive electrode Toy pos Volumetric flow rate of gas componenti | q,; heg.in
reactpnt at negative electrode inlet '
Gas pressure at negative electrode outlet Deq out Total volumetric flow rate at positive 9y dos in
electrode nlet ’
Gas pressure at positive electrode outlet Ppos,out Volumetric flow rate of gas component i 4y,i,pos,in
' at positive electrode inlet Y
Current density ramp rate AJ/At
Dwell time tywell

A.8.2 Test output parameters (TOPs)

Table A.19 lists the test output parameters (TOPs) that are determined in the application of this
test. The main output parameter of this test is the cell/stack assembly unit voltage response,
but for compound reactants also the molar outlet composition can be significantly dependant
on operating current density, all other parameters being constant. This is particularly important
in electrolysis mode.
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Table A.19 — Test output parameters (TOPs) for current cycling durability test

Quantity Symbol
Cell/stack voltage 14
Inlet temperature of negative electrode gas Theg.in
Inlet temperature of positive electrode gas Toos.in
Outlet temperature of negative electrode gas Theg,out
Outlet temperature of positive electrode gas Toos,out
Top-prate-temperatire 5
Bottdm-plate temperature Tgp
Interpal stack temperature TstacKintern
Cell femperature Teen
Gas pressure at negative electrode inlet Preg.in
Gas pressure at positive electrode inlet Ppos,in

A.8.3 Derived quantities

Tablg A.20 lists the relevant quantities that can be derived or calculated from the test|input
parameters and/or test output parameters.

Table A.20 — Derived quantities for'current cycling durability test

Quantity Symbol Formula

Curr¢nt density I
J - -

Aactive
Electric power P Vatack * 1
Positjve electrode reactant utilization
Ry -To 1
Ugas,pos

Po n-F- Z(xi,pos 4V pos,in

Negative electrode reactant utilization
g y Rg 'TO I

gas,neg ’
Po n'F'Z(xi,neg 4y neg,in

A.8.4| Measurement of current cycling durability

Realistic current profiles should be defined reflecting combined SOFC/SOEC operation for, for
example, electricity storage (power-to-gas-to-power or reversible operation).

At a relevant temperature, inlet gases composition and flow rates for each application, realistic
currents I, plateau durations fop and speed rates for switching from one current to the other

AI/At shall be defined based on the targeted application but considering manufacturer
recommendations. The number of cycles N s to be tested shall be fixed. Fuel/air utilization

and steam conversion (Ugyzs neg» Ugas,pos) Shall be specified for each tested current. The current

|7| (either provided to or drawn from the cell/stack assembly) shall be ramped to its set level in
accordance with the chosen rate of current change Al/At.
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In reversible operation, the composition and flow rates at the negative electrode shall be
changed when the cell/stack assembly unit is at zero current, and in such a way that oxidation
of the electrode is avoided. This means, when switching from fuel cell mode to electrolysis
mode, maintaining a certain quantity of reducing gas at the negative electrode as the flow rate
of water vapour is increased to the targeted operating conditions in electrolysis mode. Once the
final composition for electrolysis mode is achieved, the current shall be applied according to
test specifications.

Let operation at the set current level last for fop then vary from the first to the second target

current value with the chosen rate of current change AI/A:z. When the first cycle is finished,
repeat it Noycles = 1 times. When cycles last for a sufficiently long time, EIS measurements may

be pgrformed and are recommended between each full cycle.

The gvolution of Viack, Veep @nd Vry ; @and of Toeystack Shall be carefully recorded as’a furjction

of time during the entire duration of the test. A cut-off voltage may also benset (considering
either fuel cell or electrolysis mode) that induces automatic termination ofcthe test even |if the
foresgen duration fop is not yet achieved. Alternatively, a value of voltage degradation (decfease
in fugll cell mode and increase in electrolysis mode) may be defined to-stop the test automatically
even (if the foreseen number of cycles N qs is Not achieved yet. Automatic cut-off criterig may

also e chosen for Tig)/stack-

Typidal measurement profiles for the current cycling durability test either in single operating
mod¢g (negative or positive current) or in combined\SOEC/SOFC operation are given in
Figure A.7.
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Figure A.7 — Qualitative representation of TIPs
when carrying out a current cycling durability test
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In orderto study the mftuence of efectric andfor thermateffectsom degradation, testing

f the

cell/stack assembly unit is performed with different current densities (galvanostatic mode)
corresponding to thermoneutral or exothermal operation: see for example Figures A.8 to A.11.
Different rates of current change may be specified, corresponding to on/off operation of the
electrolyzer (see Figures A.8 and A.9) and current curves following renewable electricity

production (see Figures A.10 and A.11).
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Figure A.9 — Current profile of 2 SOEC system
with fast switch on/off at exothermal conditions
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Figure A.10 —(Current profile of a load-following SOEC system
and thermoneutral conditions
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Figure A.11 — Current profile of a load-following SOEC system
and exothermal conditions

Thermal cycling test (7.8)

Test input parameters (TIPs)

IEC

IEC

In this test procedure both static and variable test input parameters (TIPs) are defined, see

Table A.21.
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Table A.21 — Test input parameters (TIPs) for thermal cycling

Static TIPs Variable TIPs
Quantity Symbol Quantity Symbol

Constant-rate furnace AT¢umace’ A Cell/stack current 1

temperature ramp

Minimum temperature Trin Furnace temperature Tturnace

Number of cycles Ncycles _Tcl)t:;ll reactant flow rate at positive electrode 9y,pos,in
inle

Dwell times at the operating { el Volumetric flow rate of gas component i at 9y pos.in

and minimum temperatures positive electrode inlet '
Total reactant flow rate at negative electrode 4 ndg.in
inlet
Volumetric flow rate of gas component i at 9y,inkg.in

negative electrode inlet

Reactant pressure at negative electrodetoutlet Predout

Reactant pressure at positive eleetrode outlet Ppodout

A.9.2 Test output parameters (TOPs)

Tablg A.22 lists the test output parameters (TOPs) that are‘determined in the application af this
test. The main output parameters of this test are all patameters related to SOC tightnesp like
temperatures, OCVs and outlet flow rate but also pé€rfermance parameters like the cell/stack
asseimbly unit voltage response at operating current density J, which allows the evaluation of
the SOC cell/stack thermal stability and the calculation of its leak and degradation rates.

Table A.22 — Test output parameters (TOPs) for thermal cycling

Quantity Symbol
Cell/g$tack voltage 14
Inlet femperature of negative electrodereactant Theg,in
Inlet temperature of positive electrode reactant Tpos,in
Outlgt temperature of negative electrode reactant Theg,out
Outldt temperature of pesitive electrode reactant Tpos,out
Top-plate temperature Trp
Bottdm-plate.temperature Tgp
Intermal{stack temperature Tstack,intern
Cell temperature T cen
Total reactant flow rate at positive electrode outlet 9y pos,out
Volumetric flow rate of gas component i at positive electrode outlet 9y.i,pos,out
Total reactant flow rate at negative electrode outlet 9y neg,out
Volumetric flow rate of gas component i at negative electrode outlet 9y,ineg,out

A.9.3 Derived quantities

Table A.23 lists the relevant quantities that can be derived or calculated from the test input
parameters and/or test output parameters.
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Table A.23 — Derived quantities for thermal cycling test
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Quantity Symbol Formula
1
Current density J
Aactive
Positive electrode reactant U Rg ~T0 . !
o . gas,pos
utilization Po H'F'Z(xi,pos : qV,pos,in)
Neg tive electrode reactant o Rq TO - 1
S . gas,neg
utilization Po n-F- Z(xi,neg "9y neg,in
N
Average voltage VRU.av Zi=1 VRU,z’
N
o AV(J)
Areatspecific resistance Rpsr L
AJ
Average stack temperature Tstack.av See example in 7.5.3
Electric power Py Vetack ~ 1
Degrpdation rate AY/At AY/At

€1ES

A.9.4 Measurement of thermal cycling

Realigtic thermal profiles have to be defined reflecting the target application selected for the

test.

Two typical thermal cycling profiles are’shown and taken as examples to develop a simplified

and gractical test (as shown in Figures A.12 and A.13).

1) Dpring thermal cycling.: &he inlet positive and negative electrode gas [flows
(4negin @nd gpesin). the' inlet negative and positive electrode gas composjtions
(4 neg,in @Nd X; o in) @0d the outlet absolute pressure of the negative and positive elegtrode
(Hneg,out @Nd ppodolt) are kept constant. This operating mode is only possible |f the
tgmperature during thermal cycling does not drop below 600 °C for safety reasons| The
electric current'is usually kept at zero. Without electrical current load, it is not possible to
determing any performance data but only the OCV of the cell/stack assembly unit{ It is
recommended to apply the current-voltage characteristics test (see 7.2) and separation of
rgsistance components test via electrochemical impedance spectroscopy (see 7.6)|after
several thermal cycles N,
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Figure A.12 — General evolution of TIPs during test; continuous
thermal cycling above 600 °C (in this case with zerojelectric current)

uring thermal cycling, the positive and negative electrode gas inlet flows (‘lneg,in and ¢
nd the negative and positive electrode gas inlet compositions (x; eq.in @Nd X; pos id

nanged, resulting in changing negative and posijtive electrode gas total outlet pres

posjn)
) are

sures

DO °C and when nickel is used as a (negative) electrode catalyst, in order to avoid
oxidation. Below this temperature, the:*H, concentration in the fuel gas has

bcreased to around 4 % to maintain reducing conditions and yet avoid potentially expl
mospheres. At the higher temperatare, after stabilization of operating conditions, el
irrent is applied and then kept-constant for a given period of time, relevant to the f
bplication. This allows determining the evolution of the OCV, the performance at ST}
us the corresponding degfadation of the cell/stack assembly unit as a result of th
cling. After numerous {thermal cycles, or if significant degradation between the th
cles is suspected, it is recommended to carry out a current-voltage characteristic
ee 7.2) and a separation of resistance components test via electrochemical imped
pbectroscopy (s€e;7.6) for a full characterization of the cell/stack assembly unit.
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re A.13 — General evolution of TIPs during test:‘thermal cycling below 600 °C with

s and current changes (coupling with operation at constant current for instang

est starts at 7,,. Realistic minimum temperature T,,,;,, plateau duration 7,, and the
oling down and heating up Afhace/AtShould be defined based on the target applig

hanufacturer recommendations. Alselithe total duration or the targeted number of th

5 Neycles t0 be tested shall be fixed-beforehand.

thanges in gneqin @nd gpgsin. @s well as the evolution of a characteristic test g

prature (Tgq), Tstack,intern’ Tstack,av) and of Vgiaekr Veellr VRU,i in open circuit or as a fun

plied current /, are tecorded as a function of time during the entire duration of the
loss of gas-tightness is one of the most critical effects of thermal cycling, it is imp
nitor this quantity during the test (by evaluating the OCV after each thermal cycle a
aring inlet and outlet flow rates). Assessment of reduced gas-tightness may r¢
ing the test-even if the foreseen duration or number of cycles is not achieved.

Pressurized test (7.9)

A.10.

1 Test input parameters (TIPs)

e)

rates
ation
ermal

bject
ction
test.
brtant
nd by
quire

In this test procedure, both static and variable test input parameters (TIPs) are defined, see
Table A.24.

NOTE

specifi

Only TIPs specific to pressure control are reported here. For the current-voltage characteristics
measurements and constant load durability tests, which can in particular be performed under pressure, refer to the

c Clauses A.3 and A.5.
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Table A.24 — Test input parameters (TIPs) for pressurized testing

Static TIPs Variable TIPs
Quantity Symbol Quantity Symbol
Furnace temperature Trumace Reactant pressure at negative Pheg,in
electrode inlet ’
Pressure ramp rate of cell or stack AP ol stack/Dt Reactant pressure at positive electrode Ppos,in
' inlet ’
Reactant pressure at negative Pheg,out
electrode outlet '
Reactantpressure at positive etectrode Doos, dut
outlet
Vessel pressure Pyesskl

A.10)2 Test output parameters (TOPs)

Tablg A.25 lists the test output parameters (TOPs) that are determined\itbthe application gf this
test.

NOTE| Only TOPs specific to pressure control are reported here. FOp“the current-voltage charactgristics
measurements and constant load durability tests which can in particular be\pérformed under pressure, refer{to the
specific Clauses A.3 and A.5.

Table A.25 — Test output parameters (TOPs) for pressurized testing

Quantity Symbol
Compression force on the cell/stack FComp
Dwel| time at a given operating point tqwell

A.10/3 Derived quantities

Tablg A.26 below lists the relevant quantities that can be derived or calculated from th¢ test
input(parameters and/or test'output parameters.

NOTE| Only derived quantities specific to pressure control are reported here. For the current-voltage charactgristics
measurements and constant load durability tests which can in particular be performed under pressure, refer|to the
specific Clauses A.3 and.A.5.

Table A.26 — Derived quantities for pressurized test

Quantity Symbol Formula
Presgure difference between negative electrode Ap Deein =D
= megpoS fregri—possin
compartment and positive electrode compartment
Pressure difference between positive electrode AP pos-vessel Ppos,in ~ Pyessel
compartment and pressurized vessel
Pressure difference between negative electrode APpeg-vessel Preg.in ~ Pvessel

compartment and pressurized vessel

A.10.4 Measurement of pressurized test

The cell/stack assembly shall be in stable state before this test begins, and in particular at a
fixed temperature. The operating history of the cell/stack assembly at the point of initiation of
this test shall be reported when known. At this point, the specific TIPs are set and the test
running time shall start to be counted.
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The test starts at atmospheric pressure with fixed gas compositions and flow rates at the
negative and positive electrodes, and at zero current (OCV). It can be done either in electrolysis
mode or in fuel cell mode.

A realistic pressure ramp rate (Apce stack/A?) shall be chosen, depending on the installation.

The pressure increase can be done in two ways:

— either by an increase of the inlet gas flow rates, which will modify the pressure of the
cell/stack thanks to the internal pressure drop of the cell/stack and set-up; or

cond option allows to keep the flow rate and thus the fuel utilization fixed.

ves; this

s¢

After|modification of the pressure, and before any electrochemical measurement,.'a dwel| time
is required for stabilization.

For efach pressure step, any of the previous types of measurements, and_in_particular cufrent-
voltage characteristics and constant load durability tests may be performed, following methods
mentijoned in Clauses A.3 and A.5.
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B.1

Annex B
(informative)

Guidelines for electrochemical impedance spectroscopy (EIS)

General principles

The fundamental approach of electrochemical impedance spectroscopy is to apply a sinusoidal
excitation signal with small amplitude to the system under investigation and measure the

correqpnnding sinusoidal response Qignnl (Figurp B 1) The excitation or input eignal ||Q||q||y is

eithe
being

Input

An e

consists of capacitive, inductive and resistive components, which create/phase angles/
betwe¢en the alternating excitation signal and the corresponding response signal (see€
Figurg B.1). Thus, the output signal can be formulated as follows:

Outplit signal: V=V sin(wt + @) (B
where

i i the excitation current;

v i the voltage response;

ka

Vp K

—~

is the alternating current amplitude;
is the alternating voltage amplitude;

i the angular perturbation frequency (o = 2r/);
5 the phase angle/shift (argumeént) of impedance

a small alternating current (AC) or a small alternating voltage, with the responsé-g
vice versa:

signal: i = Ip sin(wt) (B

ectrochemical system, for example a fuel or electrolysis cell/stacktassembly, ug

p=arctan(Z"/Z')) with rangé 0 = < ¢ < 27 (anti clockwise).

ignal

1)
sually

Shifts
also

2)
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Alternating voltage output signal — v
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Alternating.cusrent input gignal — i

NN /\\
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Current (A)
IEC

Figure B.1 — Input/output signals during electrochemical impedance spectroscopy (EIS)
of a solid oxide fuel/electrolysis cell

The impedance of an electrochemical component.is' defined as the ratio of voltage and cyrrent
signdlls:

Z(w)=

~ =

= |Z|-exp(1:p) =|Z|-cos(p)+|Z|-1-sin(p) = Z'+1- 2" (B.3)

wherg

vV ip the Fourier transform of the AC part of the cell/stack voltage response (galvanoptatic
mode);

I is the Fourier transform of the excitation current (galvanostatic mode);

Z i the impedance Z'+:-Z" with (J_rz)2 =-1;

|Z| i5 the-impedance modulus (magnitude) yZ'2+Z2"? .

by varymg the frequency of theapphed 3|gnal the |mpedances of the studled electrochemlcal
system can be determined as a function of frequency.

NOTE In potentiostatic mode, the primary quantity is admittance (inverse of impedance), Y(w) 22_1(a)).

B.2 EIS test equipment and set-up

If tests have to be performed in potentiostatic mode, an AC voltage waveform generator is
needed. Otherwise, for galvanostatic test conditions, an AC current waveform generator is used.
Further, an AC voltage/current waveform analyser (or frequency response analyser, FRA) is
required for recording cell response. For measurements under current an electrical load (fuel
cell mode) or an additional power supply (electrolysis mode) is necessary.
Figure B.2 shows a generic set-up for the test. While the voltage is taken just from the repeating
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unit of interest, the current is always applied to the whole stack. Be advised to minimize all

kinds of high-frequency artefacts.

VAVAVAVAVAVAY,
§rAvAVA'A'A'Aj
Electrolyte

§ VAVAVAVAVAVAWY,

Voltage
probes ectrolyte

A§ VAVAVAVAVAVAY,
=

Frequency
response
analyzer

Electrolyte

N VAVAVAVAVAVLY
1{]  Positiv /
| e E | ot gV

RU3

RU 2

RU 1

VAVAVAVAWAUAVAL FAV.

Current [

probes

Figure B.2 — Test set-up for electrochemical impedance spectroscopy
of a planar solid oxide fuel cell/electrolysis stack with 5 RUs

B.3 | Representation of results

IEC

Therg is more than one way to illustrate the results of impedance spectra in order to interpret
the pfocesses in the cell/stack assembly unit. A Bode plot shows for example the phase pngle
and the modulus of impedance (see Figure B.3) as a function of frequency. Another option is to
plot the real and imaginary patt of the impedance as a function of frequency. Assuminjg the
impeglance reaches a constant level at low frequencies, the low-frequency resistance R | can

be eagsily read from this:graph (see Figure B.3). This represents the overall cell impedgance,

Rasr
be sgen as the ohmic resistance of the cell/repeating unit.

The lowest point-of the impedance shows the high-frequency resistance Ryg which can
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Figure B.3 — Bode plot representing the.modulus of impedance
and phase angle against excitation frequency

In a [Nyquist diagram (Figure B.4) the conjugated imaginary part and the real part gf the
impeglance are plotted. In this case, the low-fréquency resistance R g is given by the (segond)
interdection of the curve with the x-axis, the value of which corresponds to the ASR value jaken
from the I-V curve. The intersection of.the curve with the x axis at high frequencies shows the
valug of Ryp which represents the ohmic losses. The difference between the low-freqgency

resisfance R g and the high-frequéncy resistance Ry gives the non-ohmic resistance ¢f the

cell, pnd reflects the electrochemical phenomena. In this diagram the arcs are cause¢d by
frequency dependent procesgses, for example the electrochemical process at the electrodes and
gas diffusion/gas concentration processes across the negative electrode.
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Figure B.4 — Nyquist plot, repfesenting conjugate
imaginary part against realpart of impedance

B.4 | Analysis and simulation of data

The physicochemical and electrochemical processes taking place in a fuel/electrolysis gell or
stack|can be modelled as an equivatent electric circuit consisting of passive elements sugh as
resisfors, capacitors and inductances. Factually, these processes are distributed in spac¢ and
time hence special circuit elements describing these realistic phenomena are usually takep into
consideration. For instance{ the Warburg element is often employed to represent the gas
diffugion impedance of the SOC electrodes while the generalized constant phase element (CPE)
usually replaces the idealcapacitor to represent the double layer capacitance. The combination
of twp or more passjve_elements and each distributed element of the equivalent electric gircuit
represents individual physicochemical or electrochemical processes taking place in the
cell/stack. Each-process is excited at a particular characteristic time. There are many different
circuit models~which are described in literature, yet there is discrepancy on how these should
be chosen/built. Different equivalent electric circuit models have shown to have virtually
identical frequency dependent impedance behaviour. Therefore, care should be taken in the
selection,of an equivalent electric circuit model and in the interpretation of its behavioun as a
simulatingtoot:
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Generic formulae are given in Table C.1.
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Annex C
(normative)

Formulae for calculation of utilization values

Generic formulae

Fabte €4+—=G6enericformutae
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Description Formula/Value Unjts
Lowdr heating value (LHV) of hydrogen LHV, = 241,77 kJd/mol
Higheér heating value (HHV) of hydrogen HHYV\,, = 285,98 kJd/mol
Voltage equivalent to LHV LHV
—=1,253
2F
Voltage equivalent to HHV HHV \
——=1(481
2F
Average RU Voltage n \
ZM VRU,i
VRU,av =
n
Electric stack power Py = Ve " L W
Electfic power density Py=Viack " Widm?
Hydrpgen production — water consumption I mol/s
qV,H2,pr0duced = _qV,HZO,consumed = 2F
C.2 | Degradation
In ggneral, degradation-tmeans the deterioration of the performance of a SOC cell/stack
assemmbly unit. Thiscan be reflected by either a decrease of a quantity (e.g. output power
decrgase in SOFC mode) or an increase of a quantity (e.g. ASR increase).
The absolute/degradation Aa of a quantity a within the time from 74 to ¢, is calculated gs the
difference-between the final value a(zy) and the initial value a(z):
Aa = a(ty) — alty) (C.1)

This formula takes the algebraic sign into account. Hence, an increase of the quantity leads to
positive AY > 0, whereas a decrease results in negative AY < 0.

The relative degradation AY,, is calculated by dividing AY by the initial value (¢g):

B 0!(’1)—0!00))(100%

altp)

Usually, these values are normalized to the relevant time interval:

(C.2)
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A _ A% it the unit [value / time unit] (C.3)
At l1—to

A A
Sl _ D%el \yith the unit [% / time unit] (C.4)
At -1

In order to make degradation rates comparable, typically normalization based on 1 000 h is
performed:

At=1t;—1t5=1000 (C.5)

-1000—A 1000

Aa =Aa- with the unit [value / 1 000 h] (C.6)
At (H—1)
Adyg - 1000 =Aa- 1000 with the unit [% / 1 ,0007h] (C.7)
At (t—1o)

C.3 | Area-specific resistance (ASR)

The jrea-specific resistance can be determined(from the current-voltage characteristic.
Thergfore, a small voltage interval where the current'voltage curve is nearly linear is ne¢ded.
The difference in voltage AV(J) divided by the difference of the corresponding current d¢nsity
AJ is|used to calculate the ASR (RpgR)-

AV({J)
AJ

Rasr(/) = (C.8)

The ASR is dependent on the current. In the non-linear region of the current-voltage curve, it is
recommended to choose smalljvoltage and current intervals.

C.4 | Temperatures

Somg stack designs do not allow a direct measurement of the internal temperature of the gtack.
In this case, @n~average temperature of the stack Tg,q 5y Shall be calculated as a subsgtitute
for thie intetnal temperature. The calculation can include the temperature of gases as wegll as
the temperature of the end plates (in planar configuration). Depending on which temperdtures

Itp +Tgp + Theg,in * Tneg,out + Tpos,in + Tpos,out

Tstack,av = 6 (C.9)

A stack can be damaged during the start-up if the temperature gradient between the gas inlets
and the stack itself is too high. A value for the maximum temperature difference during start-up
can be calculated with the following formula if the internal temperature cannot be measured
directly:

Theg,in * Tpos,in _TIrp+Tgp

AT, =
max 2 2

(C.10)
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

TECHNOLOGIES DES PILES A COMBUSTIBLE -

a piles a combustible en mode inversé — Procédures d'essai pour

Partie 8-101: Systéme de stockage de I’énergie utilisant des modules

la performance des cellules élémentaires et des piles a oxyde solide,

comprenant le fonctionnement réversible
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L’attention est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de I'l[EC peuvent faire I'objet
de droits de brevet. L’IEC ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas avoir identifié de tels droits de
brevets et de ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale IEC 62282-8-101 a été établie par le comité d’études 105 de I'lEC:
Technologies des piles a combustible.

Le texte de cette Norme internationale est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
105/765/FDIS 105/779/RVD

Le rapport de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le vote ayant
abouti a I'approbation de cette Norme internationale.
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Ce document a été rédigé selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.

Une liste de toutes les parties de la série IEC 62282, publiées sous le titre général Technologies
des piles a combustible, peut étre consultée sur le site web de I'lEC.

Le comité a décidé que le contenu de ce document ne sera pas modifié avant la date de stabilité
indiquée sur le site web de I'lEC sous "http://webstore.iec.ch” dans les données relatives au
document recherché. A cette date, le document sera

e reconduit,

° su primé’
e remplacé par une édition révisée, ou

e amendé.

IMPDRTANT - 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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INTRODUCTION

Le présent document décrit des méthodes d’essai pour une cellule élémentaire ou pile (appelée
"cellule/pile" dans le présent document) destinées a étre utilisées dans les systémes de
stockage de I’énergie utilisant des piles a combustible a oxyde solide (SOFC) combinées a des
piles a électrolyse a oxyde solide (SOEC), ou utilisant directement des piles a oxyde solide
réversibles (Re-SOC, voir la Note a I’Article 1). Les méthodes d’essai ont pour objectif de fournir
des lignes directrices pour la description des performances en temps réel et pour la durabilité
de la cellule/pile.

Les SOFC. SOEC et Re-SOC se présentent sous une large plage de géométries (par exemple,
plandire, tubulaire et leurs variations) et de tailles. En général, les périphériques commnie les
collegteurs de courant et les rampes d’alimentation en gaz sont uniques a chaque-cellule ou
pile gt sont le plus souvent incorporés dans une cellule ou une pile afin de former une|unité
intégrée. De plus, elles ont tendance a avoir un effet significatif sur les caractéristique¢s de
génération de puissance de la cellule ou pile. Le présent document a doncycemme sujet les
"entites d'assemblage de cellules/piles”, qui sont des entités contenant non seulement une
cellule ou une pile mais également des périphériques.

Le prgsent document s’applique généralement a tous les types ou geométries de SOFC, SOEC
et Re-SOC, sauf mention contraire.

L'IEQ 62282-8 (toutes les parties) a pour but le développement des méthodes d’esspi de
perfofmance pour les systémes de stockage de I'énergie, et’les systémes tampons fondgs sur
des modules électrochimiques (qui combinent des piles a combustible et a électrolyse, en
partiqulier des piles a combustible réversibles)/ en tenant compte des optiong de
réélectrification et de production de substance (et.de chaleur) pour l'intégration durabl¢ des
sourdes d’énergie renouvelables.

Sous| le titre général "Systéemes de stockage de I'énergie utilisant des modules a piles a
comblustible en mode inversé", la série [EC 62282-8 comprendra les parties suivantes:

o |HC 62282-8-101: Procédures d'essai pour la performance des cellules élémentaires gt des
piles a oxyde solide, comprenant le fonctionnement réversible

o |HC 62282-8-102: Procédures d'essai pour la performance des cellules élémentaires gt des
plles a membrane échangeuse de protons, comprenant le fonctionnement réversible

e |IHC 62282-8-1031: Alkaline single cell and stack performance including reversible opefation
(disponible en anglais seulement)

e |HC 62282-8-201." Procédure d'essai pour la performance des systemes électriqyes a
électriques

e |HC 62282-8-2022: Power-to-power systems — Safety (disponible en anglais seulement)
e Serie(IEC 62282-8-3003: Power-to-substance systems (disponible en anglais seulemégnt)

Les parties 8-101,8-102 et 8-201 _constituant une priorité dictée par les bhesains émergents
des industries et par les opportunités de développement techniques, ont été initiées
conjointement et en premier lieu. Ces parties sont présentées ensemble afin de souligner le
besoin d’'une approche intégrée relative a I'application du systéme (c’est-a-dire une solution
pour le stockage de I'énergie) et ses composants fondamentaux (c’est-a-dire les piles a
combustible fonctionnant en mode inversé ou en mode réversible).

Les parties 8-103, 8-202 et 8-300 sont proposées et laissées comme amorce a une étape
ultérieure.

1 Arétude.
2 Arétude.
3 Arétude.
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TECHNOLOGIES DES PILES A COMBUSTIBLE -

Partie 8-101: Systéme de stockage de I’énergie utilisant des modules
a piles a combustible en mode inversé — Procédures d'essai pour
la performance des cellules élémentaires et des piles a oxyde solide,
comprenant le fonctionnement réversible

1 omaine d’application

La priésente partie de I'lEC 62282 traite des entités d'assemblage de cellules/piles a aoxyde
solide (SOC). Elle fournit des méthodes de mesure et des instruments aux systémes afin de
soumiettre a I'essai la performance des entités d’assemblage de cellules/piles’"SOC en matiere
de stockage de I'énergie. Elle évalue la performance des piles a combustible, des piles a
électrolyse et/ou en fonctionnement réversible.

Le prgsent document ne s’applique pas aux petits éléments boutons\congus pour les essais de
matigre des SOC et ne fournit pas de moyen pratique de mesurage de I'utilisation de régctifs,
ou ayx SOC a chambre unique. Le présent document n’est pas, destinée a étre appliquég aux
entit§s d’assemblage de cellules/piles destinées a la génération d’énergie seulement, car
celleg-ci sont couvertes par I''EC TS 62282-7-2. Pap, conséquent, les méthodes d’essai
applitables au mode combustible seulement et déja décrites dans I'lEC TS 62282-7-2 ng sont
pas gomprises dans le présent document.

Le present document est destiné a étre utilisé pour les échanges de données des transagtions
commerciales entre les fabricants de cellules/piles et les développeurs systéme, ou|pour
I'acquiisition de données relatives a une cellulé ou une pile permettant d’estimer la performance
d’un gystéme qui se base sur cette cellyle/pile. Les utilisateurs du présent document pelivent
choisjr les éléments d’essai a exécuter'selon leurs objectifs a partir de ceux décrits dgns le
présgnt document. Les utilisateurs peuvent également substituer les méthodes d’essai choisies
dans| le présent document avec des méthodes d’essai équivalentes données [dans
I''EC|TS 62282-7-2 pour les SOC fonctionnant en mode combustible seulement.

NOTE|1 Dans le contexte dutprésent document, le terme "réversible" ne fait pas référence au processu$ idéal
thermqdynamique. Il est courant dans le domaine des piles & combustible d’appeler "réversible" le fonctionrlement
d’une pile a oxyde solide-qui-alterne entre le mode combustible et le mode électrolyse.

NOTE|2 Le présentidocument ne prend en considération que les électrolyses de la vapeur. D’autres réadtifs en
mode ¢lectrolyse petvent étre utilisés, a condition que des mesures appropriées soient prises pour le traitemgnt des
réactifp et des_produits spécifiques, et que les lignes directrices relatives au mesurage, au contréle et a I’ahalyse
des répultats post-essai soient adaptées en conséquence.

2 Reférences normatives

Les documents suivants cités dans le texte constituent, pour tout ou partie de leur contenu, des
exigences du présent document. Pour les références datées, seule I'édition citée s’applique.
Pour les références non datées, la derniére édition du document de référence s'applique (y
compris les éventuels amendements).

IEC 60050-485, Vocabulaire électrotechnique international — Partie 485: Technologies des
piles a combustible (disponible sous www.electropedia.org)

IEC 61515:2016, Céables et couples thermoélectriques a isolation minérale dits "chemisés"

IEC 60584-1, Couples thermoélectriques — Partie 1: Spécifications et tolérances en matiere de
FEM
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IEC 60584-2, Couples thermoélectriques — Partie 2: Tolérance

IEC 60584-3, Couples thermoélectriques — Partie 3: Cables d’extension et de compensation —
Tolérances et systeme d’identification

ISO 5168, Measurement of fluid flow — Procedures for the evaluation of uncertainties
(disponible en anglais seulement)

ISO 6141, Analyse des gaz — Contenu des certificats des mélanges de gaz pour étalonnage

ISO § 142-1, Aual’yoc tres gaz— 1t épalal‘l.uu oes lllé;allyco tte gaz—pout c"l‘al’uullayc —Fantie 1:
Méthpde gravimétrique pour les mélange de Classe |

ISO §143, Analyse des gaz — Méthodes comparatives pour la détermination et laérificatipn de
la composition des mélanges de gaz pour étalonnage

ISO 6145-7, Analyse des gaz — Préparation des mélanges de gaz pour étalonnage a l'aife de
méthpdes volumétriques dynamiques — Partie 7: Régulateurs thermiques de débit massique
ISO 6974 (toutes les parties), Gaz naturel — Détermination de~la composition avedq une
incertitude définie par chromatographie en phase gazeuse

ISO 7066-2, Evaluation de l'incertitude dans ['étalonnage’ et I'utilisation des appareils de
mesure du débit — Partie 2: Relations d'étalonnage nofilinéaires

ISO 8756, Qualité de I'air — Traitement des données de température, de pression et d'humidité
3 Termes, définitions, termes abrégés et symboles

3.1 | Termes et définitions

Pour|les besoins du présent document, les termes et définitions de I''EC 60050-485 aingi que
les sliivants s'appliquent.

L'ISJ et I'lEC tiennent a.jour des bases de données terminologiques destinées a étre utilisées
en ndrmalisation, consultables aux adresses suivantes:

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

e |40 Online“browsing platform: disponible a I'adresse http://www.iso.org/obp

3.11

surfaced{d'électrode active

surfaced'&tectrodeefficace

surface d'électrode géomeétrique sur laquelle se produit une réaction électrochimique

Note 1 a I'article: 1l s'agit habituellement de la plus petite des deux surfaces de I'électrode positive ou négative.
Note 2 & I'article: Surface perpendiculaire & la circulation ionique du courant, généralement exprimée en m2 ou cm?.

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.2, modifié — Reformulation de la Note 1 a l'article et

ajout

de la Note 2 a I'article.]
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3.1.2

résistance spécifique a la surface

ASR

Rasr

résistivité interne de tout composant d'une cellule ou d’'une pile, y compris le changement de
potentiel par suite d'une réaction électrochimique

Note 1 & l'article: Elle est normalisée par la surface d’électrode active et est exprimée en Q-m? ou Q-cm?.

Note 2 a l'article: L'abréviation "ASR" est dérivée du terme anglais développé correspondant "area-specific
resistance".

3.1.3

tensiLn moyenne de l'unité répétée
tensipn moyenne de la RU

tensipn d'entité d'assemblage de cellules/piles divisée par le nombre de piles” dang une
conngxion série de I'entité

Note 1| a I'article: La tension moyenne est exprimée en V.

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.4, modifié — Remplacement™du’terme "tension dg¢ pile
moyenne" par "tension moyenne de I'unité répétée" et ajout de la Note 1 a l'article.]

3.1.4
interconnecteur

interconnexion

composant conducteur et étanche au gaz reliant des-cellules élémentaires dans une pile

Note 1| a I'article: L’étanchéité au gaz est pertinente pouries/géométries de SOC planaires.

Note 2 a l'article: Cette note est uniquement applicable aux géométries de SOC planaires, a I'oppogé des
géomdtries tubulaires (voir IEC 60050-485:—, 485-06-04).

[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-06-05, modifié — Remplacement de "pile a combustiblg" par
"pile"| et ajout des Notes 1 et 2 a I'article.]

3.1.5
catalyseur
substiance qui accélére (Aaugmente le taux d’) une réaction sans étre elle-méme consomnjée

Note 1| a I'article: Un catalyseur réduit I'énergie d’activation de la réaction et permet une augmentation du thux de
réactign.

[SOURCE: IE€60050-485:—, 485-01-01, modifié — Reformulation de la définitign et
suppression-de la Note 2 a l'article.]

3.1.6
cellule élémentaire

cellule

unité de base d’une pile a oxyde solide

3.1.7

charge axiale

force de compression

charge de compression appliquée a la cellule élémentaire ou aux plaques d’extrémité d’une
pile SOC planaire pour assurer le contact électrique et/ou I'étanchéité au gaz

Note 1 a I'article: La force de compression est en pratique exprimée en N.
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[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-06-14, modifié — Remplacement de "aux plaques d’extrémité
d’'une pile a combustible" par "a la cellule élémentaire ou aux plaques d’extrémité d’une

pile S

3.1.8

OC planaire", ajout de "électrique", et remplacement de la note a l'article.]

conditionnement
étape préliminaire du traitement qui est exigée pour qu'une SOC fonctionne correctement et
qui est généralement réalisée suivant un protocole spécifié par le fabricant

Note 1
techno

a l'article: Le conditionnement peut inclure des procédés réversibles et/ou irréversibles suiv
logie de la pile.

ant la

[SOU
"celly

désirge" par "et qui est généralement réalisée".]

3.1.9

couche de contact
couche appliquée entre l'interconnexion et la cellule afin de réduireide plus possil

résist

3.1.1D
collecteur de courant

maté
colleq

[SOU

de "tellule élémentaire a combustible" par«tentité d’assemblage de cellules/pile

remp

3.1.11

dens
courg

Note 1

[SOU
"cour

3.1.1
grang
grang
des
rendd

RCE: IEC 60050-485:—, 485-11-08, modifié — Ajout de "du traitement", remplacemsg
le élémentaire a combustible" par "une SOC" et de "pour atteindre une perform

ance de contact

iau électriqguement conducteur dans une entité d-assemblage de cellules/pile
te/conduit les électrons de/vers les électrodes

RCE: IEC 60050-485:—, 485-06-07, modifié.< Ajout de "électriquement", remplacs

acement de "anode/cathode" par "électrodes".]

té de courant
nt par unité de surface active

a l'article: La densité de courant est exprimée en A/m2 ou A/cm?2.

RCE: IEC 60050-485:—, 485-12-01, modifié — Suppression de "électrique"
ant".]

P

Heurs dérivées

eurs poluvant étre dérivées ou calculées a partir des parameétres d’entrée d’un essai,
arametres de sortie d’'un essai (par exemple, densité de courant, utilisation d’un ré
ment-électrique)

nt de
ance

le la

5 qui

ment

5" et

bprés

et/ou
actif,

Note 1

a l'article: Comparativement aux paramétres de sortie d’essai, les grandeurs dérivées ne sont pas
directement mesurables.

3.1.13
durée de maintien
durée entre les modifications des conditions de fonctionnement

3.1.14
gaz d’électrode
gaz présent dans les électrodes positive et négative

Note 1

a l'article: Les gaz d’électrode peuvent étre des réactifs, des produits ou des gaz inertes.
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3.1.15

utilisation de réactif

utilisation de réactif efficace

rapport du débit de substance converti a travers une électrode donnée de I'entité d’assemblage
de cellules/piles et de la substance d’entrée de la méme électrode

Note 1 a I'article: Les trois types d’utilisations de réactifs sont:
— utilisation du combustible/stoeechiométrie (électrode négative en mode SOFC)

— utilisation d’oxygéne (électrode positive en mode SOFC)

; bl yoa " ! i " DA~V S\
- copverstomaeTa vapetr(erectroge negattiveemrmoue—sSOTT)

Note 2 a I'article: En mode SOFC, l'utilisation de réactif efficace peut également étre calculée comme- éfant le
rappofft du courant de sortie réel de I'entité d’assemblage de cellules/piles et du courant théorique emFaradaly.

Note 3 a l'article: En faisant I’hypothése que I'électrolyte n’a ni fuite, ni conductivité électronique; I'utilisafion de
réactifléquivaut a 'utilisation de réactif efficace et peut étre calculée selon I'lEC TS 62282-7-2:2014, Annexg¢s B et
C.

3.1.1p
gaz d'échappement
gaz qui s’échappe des électrodes de la SOC

Note 1| a 'article: Le gaz d'échappement est un mélange des produits de‘la“réaction électrochimique, des gaz de
réactign et des gaz inertes non convertis, fourni a I’électrode.

3.1.17
tension minimale
<en mode SOFC> tension la plus basse de I’entité.d*assemblage de cellules/piles spécifi€e par
le fabricant

Note 1| a I'article: La tension minimale est exprimég.en V.

3.1.18
tension maximale
<en mode SOEC> tension la plus_€levée de I'entité d’assemblage de cellules/piles spégifiee
par lg fabricant

Note 1) a I'article: La tension maximale est exprimée en V.

3.1.19
électrode négative
électfode a laquelle le gaz combustible est consommé ou produit

Note 1) a I'articte» Elle est aussi appelée électrode combustible. En mode pile a combustible, elle est appeléelanode
lorsque le combustible est oxydé. En mode électrolyse, elle est appelée cathode lorsque la vapeur est réduite,
produisant’de I’hydrogene.

Note 2 a l'article: En mode pile a combustible, le gaz de I’électrode négative est généralement de I’hydrogéne ou
un mélange comprenant de I’hydrogéne comme composant principal mélangé a de la vapeur d’eau et/ou a un gaz
inerte.

Note 3 al'article: En mode électrolyse, le gaz de I’électrode négative est généralement de la vapeur d’eau mélangée
a de I’hydrogéne et/ou a un gaz inerte.

3.1.20

tension en circuit ouvert

ocv

tension aux bornes d’une SOC en présence de gaz des électrodes positive et négative et en
I’absence de courant extérieur

Note 1 a I'article: La tension en circuit ouvert est exprimée en V.

Note 2 a I'article: L'abréviation "OCV" est dérivée du terme anglais développé correspondant "open circuit voltage".
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[SOURCE: IEC 60050-485:—, 485-13-02, modifié — Remplacement de "cellule élémentaire
combustible" par "SOC", et "combustible et d'oxydant" par "gaz des électrodes positive et
négative".]

3.1.21
électrode positive
électrode a laquelle 'oxygéne est consommé ou produit

Note 1 a l'article: Les composants principaux des gaz de I'électrode positive sont 'oxygéne et I'azote.

Note 2 a l'article: Dans le cas d'un proton conduisant la SOC, les mécanismes des électrodes, les ions traversant

I’électralyte et I'atmosphére anx électrodes sont différents

Note 3 a I'article: Elle est aussi appelée électrode oxydante. En mode pile a combustible, elle est appelee cathode
lorsque I'oxygéne est réduit, produisant des ions oxyde traversant I'électrolyte. En mode électrolyse, elle ést appelée
anode|lorsque deux ions oxyde sont combinés afin de former une molécule d’oxygene.

3.1.2p
densjté de puissance
rappart de la puissance et de la surface d'électrode active des élecirodes d'une entité
d'assemblage de cellules/piles

Note 1] a I'article: La densité de puissance est calculée a partir de la tensiom™multipliée par la densité de gourant
(Py = [x-J, ou J est la densité de courant). Elle est exprimée en W-m2 ou en’ Wem2.

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.16, modifié¢ — Mots"des électrodes" ajouté, et seqonde
phrage de la note a l'article ajoutée.]

3.1.238
gaz de protection

gaz de sécurité

mélange d’hydrogéne et de gaz inerte (généralement de I'argon ou de 'azote)

Note 1| a I'article: 1l est souvent utilisé pour protéger des électrodes négatives contenant des métaux de trapsition
de la BOC de la réoxydation en cas de conditions de fonctionnement anormales (par exemple, interruptjon du
combustible, arrét d'urgence du poste d’essai).

3.1.2r

courant assigné
courgnt électrique continuxrecommandé spécifié par le fabricant pour lequel le systéme a|SOC
a été|dimensionné

Note 1| a I'article: Le&:courant assigné est exprimé en A.

[SOURCE: JEC 60050-485:—, 485-12-02, modifié — Remplacement de "maximall par
"recommandé”, et remplacement de "pile a combustible" par "SOC".]

3.1.25
gaz réactant
gaz alimentant les électrodes de la SOC ou il réagit électrochimiquement

Note 1 a l'article: Les gaz réactants sont le combustible et I'oxydant en mode pile a combustible, et la vapeur en
mode électrolyse.

3.1.26

mode réversible

mode régénératif

mode de fonctionnement d’une pile a oxyde solide qui alterne entre le mode pile a combustible
et le mode électrolyse (Re-SOC)

Note 1 a l'article: Le terme "réversible" dans ce contexte ne se réfere pas au principe thermodynamique d’un
processus idéal.
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3.1.27

unité répétée

RU

unité élémentaire qui se répéte périodiquement afin de former une pile

Note 1 a l'article: Pour les SOC de géométrie planaire, elle est composée d’une cellule élémentaire avec a ses
deux cbtés deux moitiés d’interconnexion, généralement d’'un matériau assurant I'étanchéité au gaz, et des couches
de contact afin de réduire le plus possible les résistances de contact entre les cellules et les interconnexions.

Note 2 a I'article: L'abréviation "RU" est dérivée du terme anglais développé correspondant "repeating unit".

3.1.28

pile yoxyde-sotide
SOC
cellule électrochimique composée de trois éléments fonctionnels (électrode(“néghptive,
électrolyte et électrode positive) fondée sur des matériaux d’oxyde céramique

Note 1| a l'article: Une SOC peut consister en une cellule élémentaire ou en une entité d’assemblage de plysieurs
cellules appelée pile.

Note 2 a l'article: Les deux électrodes sont en céramique conductrice électroniquesetiionique si possible, ¢t sont
fixéesJa un électrolyte céramique d’oxyde solide conducteur. De plus, la cellule peut’éontenir une couche de siipport.

Note 3 a I'article: Les SOC peuvent étre utilisées en mode pile a combustible (SOFC) ou en mode élecjrolyse
(SOEQ), avec une couche céramique ou non, comme c'est le cas pour les céllules supportées par le métal.

Note 4] a I'article: L'abréviation "SOC" est dérivée du terme anglais déeveloppé correspondant "solid oxide cqll".

3.1.2p
pile electrolyse a oxyde solide
SOEC
SOC [fonctionnant en mode électrolyse, c’est-a-dire en mode pile a combustible inversé

Note 1| a I'article: De I'électricité est exigée comme.entrée d’énergie. Lorsque cela est possible, la chaleur peut étre
utilisé¢ comme entrée d'énergie afin de réduire.la;quantité de travail électrique nécessaire.

Note 2 a I'article: Elle peut étre utilisée pourproduire de I'hydrogéne a partir de vapeur, et en variante, pour pfoduire
du mohoxyde de carbone a partir de dioxyde de carbone, ou du gaz de synthése, un mélange d’hydrogéng et de
monoxyde de carbone, a partir de vapeur.d’eau et de dioxyde de carbone.

Note 3 a I'article: L'abréviation "SOEC" est dérivée du terme anglais développé correspondant "solid| oxide
electrdlysis cell".

3.1.3p
pile 3 combustible'‘a’oxyde solide
SOFC¢
SOC [fonctionnafit en mode pile a combustible

Note 1| a l'article: Ce mode permet de générer de I'électricité et de la chaleur en utilisant des combustibles gomme
I’hydrdgé&ne,

Note 2 a I'article: L'abréviation "SOFC" est dérivée du terme anglais développé correspondant "solid oxide fuel cell".

3.1.31

état stable

état d'une entité d'assemblage de cellules/piles suffisamment stable pour que tout paramétre
de régulation et la tension ou le courant de sortie de I'entité restent dans les limites de tolérance
de leur plage de variation

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.9]
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3.1.32

pile a combustible

pile

assemblage de cellules, d’interconnecteurs, de plaques de refroidissement, de collecteurs et
d’une structure de support qui convertit typiquement, par un procédé électrochimique, un gaz
riche en hydrogéne et des réactifs de I'air en courant continu, en chaleur et en d’autres produits
de réaction

Note 1 a l'article: Pourles SOC de forme planaire, les structures de support consistent en deux plaques d’extrémité
(une plaque haute et une plaque basse) permettant I'application facilitée d’'une force de compression a toutes les

[SOU(LRCE: IEC 60050-485:—, 485-06-01, modifie — Remplacement des mots "de séparafeurs"

par "d'interconnecteurs”, et ajout de la note a l'article.]
3.1.33

parameétre d’entrée d’essai

TIP

parameétres dont les valeurs peuvent étre réglées afin de définir les ©onditions d’esspi du
systéme d’essai, incluant les conditions de fonctionnement de I'objet d'essai

Note 1| a I'article: Les TIP doivent étre contrélables et mesurables. Les valeurs“des TIP sont connues ayant la
réalisdtion de I'essai. Les TIP peuvent étre statiques ou variables. Les TIP/statiques restent constants tandis que
les TIR variables différent lors de I'essai.

Note 2 a l'article: L'abréviation "TIP" est dérivée du terme anglais déveleppé correspondant "test input pararpeter".

3.1.3l|:l

parameétre de sortie d’essai
TOP
pararpétre qui indique la réponse du systéme/cbjet d’essai par suite de la variation des T|P

Note 1] a I'article: Les valeurs des TOP sont inconnles avant la tenue de I'essai et sont mesurées pendant Ifessai.
Il est nécessaire que les TOP soient mesurables.

Note 2a l'article: L'abréviation "TOP" est dérivée du terme anglais développé correspondant "test output parameter".

3.1.3p
courant théorique
courgnt existant lorsque de gaz des électrodes négatives ou positives fourni est entiérgment
conspmmé dans des réactions électrochimiques, divisé par le nombre de piles dang une
conngxion série

Note 1| a 'article: {l)e’courant théorique est exprimé en A.

3.1.3p
impédance totale
perteg dépendant de la fréquence dues aux effets ohmiques, d'activation, de diffusion et de
concentration, a la capacite parasite et aux inductances

Note 1 & l'article: L'impédance totale est exprimée en Q-m?2 ou Q-cm?2,

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.17, modifié — Ajout de "a la capacité parasite et aux
inductances" et ajout de la note a l'article.]

3.1.37
résistance totale
partie réelle de la limite de basse fréquence de I'impédance totale

Note 1 a l'article: La résistance totale est exprimée en Q-m?2 ou Q-cm?2.

[SOURCE: IEC TS 62282-7-2:2014, 3.1.18, modifié — Suppression de la référence a la pente
de la courbe I-V, et ajout de la note a I'article.]
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Termes abrégés et symboles

Termes abrégés
balance of plant

2020

electrochemical impedance spectroscopy (spectroscopie de [I'impédance

électrochimique)
lower heating value (valeur calorifique inférieure)
higher heating value (valeur calorifique supérieure)

open circuit voltage (tension en circuit ouvert)

1e]e;
SOE(
SOF(
Re-S
RU
TPN
TIP
TOP

3.2.2

Le T4

solid oxide cell (pile a oxyde solide)
C solid oxide electrolysis cell (pile électrolyse a oxyde solide)
D solid oxide fuel cell (pile a combustible & oxyde solide)
DC  regenerative solid oxide cell (pile a oxyde solide réversible ou régénérative)
repeating unit (unité répétée)
température et pression normalisées
test input parameter (parameétre d'entrée d'essai)

test output parameter (paramétre de sortie d'essai)
Symboles

bleau 1 présente les symboles et unités utilisés dans le présent document.

Tableau 1 — Symboles

Slymbole Définition Unité
4 2 ctive Surface active de la ou des électrodes de la cellule/pile m2,cnp2
c Concentration
¢ Concentration molaire*du composant i mol/m?3
F Constante de Faraday, force
F Constante de Faraday (96485,3) C/md|l
Fcomp Force déteompression appliquée a la cellule/pile N
f Fréquence
f Eréguence d'excitation Hz
Jehar Fréquence des caractéristiques Hz
1, Ji Courant, densité de courant
Foorf Courant de la cellule A
1 Courant nominal A
Tstack Courant de la pile A
Iny Courant de l'unité répétée A
1 Transformée de Fourier du courant d’excitation A
ka Amplitude du courant alternatif A
; Courant d’egcitation (mode galvanostatique), réponse en courant (en mode A
potentiostatique)
J Densité de courant A/m2, Alcm?
o Vitesse de la rampe de densité de courant :‘//((;n;zsi)
1 Unité imaginaire
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Symbole Définition Unité
N, n Nombre d’éléments
Noyoles Nombre de cycles
Noeriods Nombre de périodes de mesure
Nooints Nombre de points de mesure
n Nombre d'électrons transférés
P Puissance
Py Puissance électrique W
Py Densité de puissance électrique W/m2{ Wfcm?
p Pression
Pyvessel Pression dans un récipient de confinement kPa
P heg,in Pression du gaz de I'électrode négative a I’entrée de la cellule/pile kPa
Preg,out Pression du gaz de I'électrode négative a la sortie de la cellule/pile kPa
P bos,in Pression du gaz de I'électrode positive a I’entrée de la cellule/pile kPa
U bos,out Pression du gaz de I'électrode positive a la sortie de la cellule/pile kPa
Py Pression normalisée (101,325) kPa
9y Débit volumétrique
V.neg,in Débit volumétrique total a I’'entrée de I'électrode négative (aux TPN) m3/s, I/fmin
V,pos.in Debit volumétrique total a I'’entrée de l'électrode positive (aux TPN) m3/s, I/min
Q neg,out Débit volumétrique total a la sortie desl’électrode négative (aux TPN) m3/s, I/min
9y pos,out Deébit volumétrique total a la sartie de I'électrode positive (aux TPN) m3/s, I/min
. neg.in (Daéijt;itTv;'I\lu)métrique du compoesant gaz i a I’entrée de I’électrode négative m3/s. Ufnin
.1 pos.in (Daéijt;itTv;'I\lu)métrique du composant gaz i a 'entrée de I’électrode positive m3/s. Ufnin
4} neg.out (Daéijt;itTv;'I\lu)métrique du composant gaz i a la sortie de I'électrode négative m3/s. Ufnin
4. pos.out git::tTv;'LLJ)métrique du composant gaz i a la sortie de I'électrode positive m3/s, 1/nin
R Résistance, constante des gaz parfaits
R Résistance Q
RAsK Résistance spécifique a la surface Q'm2, Qlcm?
R Résistance a basse fréquence Q
Ryr Résistance a haute fréquence Q
Rohm Résistance ohmique Q
R, on-ohm Résistance non ohmique Q
R, Constante des gaz parfaits (8,3145) J/(mol-K)
T Température
T ostack Température de la pile ou cellule °C, K
Tstack.av Température moyenne de la pile °C, K
Tstack,intern Température interne de la pile °C, K
T Température de la plaque basse °C, K

BP
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Symbole Définition Unité
Tip Température de la plaque haute °C, K
Tiurnace Température du four °C, K
T oin Température minimale durant le cycle °C, K
T Température du flux des gaz de I’électrode négative a I'entrée de la °Cc K
neg.in cellule/pile ’
_ Température du flux des gaz de I'électrode positive a I'entrée de la °c K
pos.in cellule/pile ’
Température du flux des gaz de I'électrode négative a la sortie de la o
e, P cellule/pile :
Température du flux des gaz de I'électrode positive a la sortie de la °¢ H
pos,out cellule/pile '
r Température du préchauffeur pour le préchauffage du flux des gaz de °C H
PH.neg I’électrode négative ’
r Température du préchauffeur pour le préchauffage du flux des gaz de °C H
PH,pos I’électrode positive ’
T, Température normalisée (273,15) K
AT Différence de température maximale entre les réactifs et la. pile' lors du K
max démarrage
t Durée s, min| h
lacq Durée d'acquisition des données s, min| h
Lywell Durée de maintien s, min| h
leg Durée de mise en équilibre s, min| h
top Durée de fonctionnement a des conditions données s, min] h
) Durée initiale
1y Durée finale
U Utilisation
Utilisation de réactifyau niveau de I'électrode négative (utilisation du
Jgas,neg combustible en"'mode pile a combustible, conversion de la vapeur en mode
électrolyse)
Utilisation-de réactif au niveau de I'électrode positive (utilisation d’air ou
gas.pos d’oxydene, valable uniquement en mode pile a combustible)
vV Tension
Ve Tension de la cellule \Y
Vstack Tension de la pile v
VRU,i Tension de 'unité répétée (RU) i dans la pile \%
VRu.av Tension moyenne de toutes les RU dans la pile \%
Vv Transformée de Fourier de la partie en courant alternatif de la réponse en v
- tension de la cellule/pile
Vpk Amplitude de la tension alternative \%
N Tension d’excitation (mode potentiostatique), réponse en courant (mode v
potentiostatique)
x Fraction
X; Fraction molaire du composant i mol/mol
Y. . Fraction molaire du composant i du flux des gaz a I’entrée de I'électrode mol/mol
f.neg.in négative de la pile/cellule
Fraction molaire du composant i du flux des gaz a la sortie de I'électrode
Xi neg,out 4 i ; mol/mol
:neg. négative de la pile/cellule
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Symbole Définition Unité
X, pos.in Fra.ct.ion molairg du composant i du flux des gaz a I'entrée de I'électrode mol/mol
1Pos, positive de la pile/cellule
X, 05,00t Fra(_:t_ion molair_e du composant i du flux des gaz a la sortie de I'électrode mol/mol
POS, positive de la pile/cellule
XH20 Fraction molaire de la vapeur mol/mol
X02 Fraction molaire de I'oxygéne mol/mol
Y, Z Admittance, impédance
) Admittance S
- Admittance spécifique S'm2§|cm2
, Partie réelle de 'admittance (conductance) S
= Partie réelle de I'admittance spécifique S'm2, S{ecm2
. Partie imaginaire de I’admittance (réactance) S
= Partie imaginaire de I’admittance spécifique S'm2, S{cm2
Impédance Q
VA
Impédance spécifique Q-cm?, f-m?
Module d’impédance Q
i Module d’'impédance spécifique Q-cm?, f-m?
, Partie réelle de 'impédance (résistance) Q
z Partie réelle de I'impédance spécifique Q-cm2, §-m?2
) Partie imaginaire de I'impédance (réactance) Q
z Partie imaginaire de I'impédance spégifique Q-cm?, :m?
Aa Vitesse'de dégradation
Aa Vitesse relative de dégradation
w, ¢ Frégaence angulaire, angle de phase
w Fréquence de perturbation angulaire rad/s
@ in Fréquence minimale pour le spectre de I'EIS rad/s
®max Fréquencemaximale pour le spectre de I'EIS rad/s
® Angle'de’ phase rad,
NOTE 1 Les valeurs'normalisées de température et de pression (STP — standard temperature and pressurg) du
gaz qont spécifié€s_ comme suit:
T,=273,15K
B, = 101,325 kPa

NOT- 2 PUUI U)\}JI;IIIUI ia V;tvbbﬂ UIU bildllyUlllvllt u”uu }Jdldlllétld UIUIIIIé, uiT }JU;IIt aU'UIUbDUD UIU byIII‘UUiv dud|t
paramétre peut étre utilisé. Par exemple, T peut étre utilisé pour exprimer la rampe de température en K/s, q, peut
&tre utilisé pour exprimer la vitesse de variation du débit de gaz en (m3/s)/s. En variante (AX/At) peut étre utilisé.
Par exemple, la rampe de température peut étre exprimée par (A7/At), et la vitesse de variation de la densité de
courant peut étre exprimée par (AJ/At).

NOTE 3 L’amplitude du courant/de la tension alternative en forme d’onde sinusoidale du mesurage de la
spectroscopie de I'impédance électrochimique (EIS) se référe ici a 'amplitude de créte. Elle s’éléve a la moitié

de I'amplitude créte a créte et a /2 fois I'amplitude efficace.

NOTE 4 La partie réelle de I'impédance (résistance) et la partie imaginaire de I'impédance (réactance) peuvent
également étre représentées par Re(Z) et Im(Z), respectivement.

NOTE 5 La grandeur AY choisie pour le calcul de la vitesse de dégradation peut étre la tension de la cellule ou
de la pile, la densité de puissance ou '’ASR, chacune avec leur propre unité.
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Conditions de référence du gaz

Dans le présent document, les débits volumétriques sont utilisés selon la pratique courante.
Les débits volumétriques peuvent néanmoins en principe étre remplacés par des débits
massiques, en prenant en considération la masse molaire et la densité des éléments a I'étude.

4 Conditions générales de sécurité

Une entité d’assemblage de cellules/piles en fonctionnement utilise des gaz combustibles
oxydants et réducteurs. Généralement, ces gaz sont stockés dans des conteneurs a haute

pres ion |1 '’entitd d’gccnmhlagn de f‘nlllllnc/piloe pollf alle.méme fonctionner 3 11ne a¥d Sion

supéfieure a la pression atmosphérique.

La pile/cellule a oxyde solide en particulier fonctionne a des températures élevéges,en ggnéral
au-dgssus de 600 °C, qui sont supérieures aux températures d’inflammation~spontange de
I’hydrnogéne (565 °C) et du méthane (537 °C). Les personnes transportant des entités d’essai
d’assemblage de cellules/piles doivent étre formées et expérimentées dans_le fonctionngment

des

bystéemes d’essai et en particulier dans les procédures de sécurité impliquant{ des

équigements électriques, des surfaces chaudes et des fluides (de la' vapeur par exemplg), et

dans|la manutention de gaz comprimés (réactifs).

Le personnel d’essai est responsable de I'obtention et du suivi/de tous les codes de sécgurité
applitables et des pratiques d’ingénierie reconnues relatives a leurs systemes d’¢ssai,
installations, combustibles (avec une attention particuli€re portée aux gaz comprimés) gt aux

prodyits d’échappement.

Des matériaux compatibles avec l'utilisation et.le*stockage des gaz réactants doivent étre
utilisg¢s lors des essais. Les normes et codes>de sécurité locaux relatifs au travail avec de

I’hydrlogene, des hydrocarbures et du monoxyde de carbone doivent étre respectés.

En régsumé, le fonctionnement en toute’sécurité d’un poste d’essai exige une formation gt une
expérience techniques appropriées,ainsi que des installations et équipements de sécuritg, qui

ne re|évent pas du domaine d’application du présent document.

Néanmoins, des lignes directrices empiriques de bonne pratique peuvent étre spécifiées lors
de lafréalisation des essais expérimentaux pour aider a identifier les situations potentiellgment
dangereuses. Les congditions de fonctionnement de I'entité d’assemblage de cellules/piles|SOC
doivent étre sous haute’surveillance, afin d’assurer la sécurité au moyen d’un systéme dfarrét

d'urgence approprié.

Chpteursde: gaz: Il est recommandé d'avoir des capteurs de gaz a proximité du poste
dfessai«ten particulier pour I’Hz2) raccordés a un systéme d’arrét d'urgence automatiqye qui
interrompt I'alimentation du poste d’essai en gaz de I'électrode négative dans le cas o[l des
C(gncentrations dangereuses en gaz sont mesurées.

Alimentation en gaz de protection: En cas d’arrét d'urgence, il est recommandé d'utiliser
une ligne contenant un gaz réducteur inerte (gaz de protection) pour I'évacuation du cété
de I'électrode négative de l'entité d’assemblage de cellules/piles SOC. La fraction
d’hydrogéne du gaz de protection doit étre assez faible (en général 3 % a 5 %) afin d'éviter
la formation d’'une atmosphére explosive. Cette fraction doit étre suffisamment élevée pour
conserver une atmosphére réductrice au niveau de [I'électrode négative de lentité
d’assemblage de cellules/piles SOC permettant d’éviter une nouvelle oxydation du métal de
transition. Cela aide également a I'expulsion des réactifs inflammables du systéme.

Des précautions doivent étre prises afin que la libération de 'hydrogéne soit gérée avec
soin. Pour les faibles débits d’hydrogéne (par rapport aux espaces d’essai confinés), il peut
étre suffisant de diluer les gaz d'échappement de I’électrode négative avec de I'air ou du
gaz inerte avant I'évacuation. Si de grandes piles sont utilisées, il est conseillé d’utiliser un
dispositif de postcombustion (catalytique) avant I’évacuation.
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e Des précautions doivent étre prises afin que la gestion de la production d’oxygéne en mode
électrolyse soit gérée avec soin. Une ventilation vers I'extérieur doit étre appliquée afin
d'éviter 'accumulation d’air enrichi en oxygéne, en particulier dans les espaces confinés.

e En mode pile a combustible, des précautions doivent étre prises afin que la gestion de
I'appauvrissement en oxygéne du gaz d'échappement de I'électrode positive soit gérée avec
soin.

e Dans tous les cas, une appréciation du risque appropriée tenant compte de 'emplacement
de lI'essai et des conditions de fonctionnement doit étre effectuée, et des mesures de
réduction du risque adaptées doivent étre prises.

Il ne s’agit en aucun cas d'une liste exhaustive ni méme suffisante de fonctionnement en toute
sécullité lors des essais. Cependant, il est recommandé de consulter I'lISO/TR 15916-\¢t les
mesures de sécurité doivent étre obligatoirement congues selon les exigences légales|logales.

5 Environnement d’essai

5.1 Généralités

L’'environnement d’essai est constitué de I'objet d’essai (unefentité d’assemblage de
cellules/piles SOC) installé dans linstallation expérimentale. “L’entité d’assemblage de
cellules/piles SOC comprend une cellule ou une pile, une alimentation en gaz, une amenge de
courgnt et d’autres périphériques exigés pour les essais en” mode pile a combustijle et
électfolyse. L’environnement d’essai doit comprendre un aU ‘plusieurs points de mesure [de la
temperature et de la tension, et un ensemble de poinis<conducteurs de courant, tous devant
étre gpécifiés par le fabricant.

L’entité d’assemblage de cellules/piles est délimitée par l'orifice d’alimentation en gaz de
I’élecfrode négative, I'orifice d’alimentation en gaz de I’électrode positive, I'orifice d’évacyation
des gaz de I’électrode négative, l'orifice d'évacuation des gaz de I’électrode positive, les points
de mesure de la température, les points_conducteurs de courant, les points de mesure [de la
tension et les points d’application de la.force de compression.

Certdines entités d’assemblage *de cellules/piles peuvent ne pas comporter d’qrifice
d’alimentation ou d'évacuation paur les gaz d’électrode du fait de la configuration de Igur(s)
cellule(s). Dans ce cas, le gircuit du débit gazeux et ses éléments constitutifs doivent étre
déterminés par la méthode reeommandée par le fabricant. La méthode d’application de lafforce
de cdmpression doit également se baser sur les recommandations du fabricant.

Si leq§ composants di{une entité d’assemblage de cellules/piles autres qu’une cellule/pile ng sont
pas spécifiés parlefabricant, les éléments suivants doivent étre décrits dans le rapport d’¢ssai:

a) lels matériaux et la géométrie des composants périphériques a utiliser pour les essais

b) lgs circuits et sens d’écoulement des gaz d’électrode positive et d’électrode négative

c) I'emplacement de mesure de la température, d’application de la force de compressign, de
mesure de la tension et d’extraction de courant;

d) l'amplitude de la force de compression;
e) la configuration de I'entité d’assemblage et ses méthodes d’assemblage.

5.2 Cellule

La Figure 1 représente un objet d’essai d’'une cellule élémentaire (la géométrie planaire est
donnée a titre explicatif, le principe s’applique également aux géométries tubulaires),
comportant un assemblage de deux électrodes (avec des couches de contact) et I'électrolyte
intégré dans un boitier de cellule. Dans I'idéal, la conception et les matériaux du boftier de
cellule sont optimisés de fagon a ne pas influencer les mesurages de performance de la cellule
lors de I'essai. Par conséquent, les résistances de contacts électriques des électrodes dans le
boftier de cellule sont généralement négligeables, et I'alimentation en gaz des électrodes dans
le boitier est par hypothése idéale.
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Figure 1 — Représentation schématique éclatée d’un objet d’essaijd’une cellule
élémentaire planaire consistant en une SOC dans un boitier de cellule

Pile

igure 2 donne la représentation schématique d'un cbjet d’essai d'une pile
renant plusieurs unités répétées (RU) assemblées en série (la géométrie planair
e a titre explicatif, le principe s’applique égalemehnd aux géométries tubulaires)
cts électriques et la distribution du gaz sont assurés<par les interconnexions et les plg
et basse. Les résultats sont générés par les unites’répétées, qui peuvent étre influer
s contacts électriques et le débit gazeux.
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Figure 2 — Représentation schématique d’un objet d’essai d’une pile SOC planaire avec

N RU comprenant une structure de support (plaques haute et basse)
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5.4 Installation expérimentale
5.4.1 Généralités

La Figure 3 donne une représentation schématique d’'un environnement d’essai comportant
I’entité d’assemblage de cellules/piles SOC (objet d’essai) et I'équipement de contrble et
d’essai correspondant, divisé en sous-systemes différents. Tous les équipements sont
considérés comme obligatoires a la Figure 3. En cas de fonctionnement sous pression, les
équipements supplémentaires en pointillés sont exigés. L’objet d’essai est exposé aux entrées
d’essai ou aux conditions de fonctionnement et fournit des sorties d’essai ou des résultats
d’essai d’'objet.

Equipement de mesure Equipement de contrdle | | Equipement de contrale
et d’acquisition _de la charge/de de la force
de données I'alimentation électrique de compression

| IS
Lo 1 Equipement de contréle
g qut'”Plen;e”t Entité d’assemblage o ine la pression
€ controle des gaz de cellules/piles SOC "
::> P """ du gaz délectrode

d’électrode

1
' Equipément de contréle ! Equipement
, de la pression du ' d'évacuation
\ récipient ! du gaz
1

Equipement Equipement de
de sécurité gestion thermique

IEQY

Figure 3 — Représentation schématique d’un environnement
d’essai d’une entité d’assemblage de cellules/piles SOC

L’éguipement peut étre classé selon les propriétés physiques contrblées, qui sont de| type
support, électrique, thermique;-mécanique et de données. L’équipement de contréle de la
temperature et du gaz (débit,/pression) joue un rdle important dans les résultats d’essai, en
partiqulier pour les systémes a oxyde solide a haute température. De plus, la complexité de
I’environnement d’essaiaugmente significativement lorsque le mode de fonctionnement passe
de stable a dynamique:

5.4.2 Equipement de controle des gaz d’électrode

L’éguipement de contrbéle des gaz d’électrode contrble le débit, la composition et la tempénature
des gaz réactants fournis a I’entité d’assemblage de cellules/piles. Si la composition dii gaz
doit atre‘maintenue constante fout au long de la tuyauterie, une attention particuliere doit étre
portée aux matériaux, a la température, au diamétre intérieur et a la longueur de la tuyauterie.
La tuyauterie doit étre chauffée et/ou isolée thermiquement afin d’éviter la condensation de la

vapeur d’eau, si cela est nécessaire.

5.4.3 Equipement de gestion thermique

L’équipement de gestion thermique contréle au moins le four électrique et, indirectement, le
contréle supplémentaire de la température peut étre effectué au niveau du préchauffage du gaz
réactant. L’objectif est de régler la température de I'entité a la température de fonctionnement.
Le four électrique doit étre choisi de fagon a maintenir la distribution de la température au
niveau de tolérance spécifiée. Des efforts doivent étre déployés afin de réduire le plus possible
le bruit du four électrique lors de son fonctionnement. Par hypothése, tous les systémes d’essai
utilisent un four électrique pour des raisons de simplicité et de sécurité.
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5.4.4 Equipement de contrdle de la charge/de I’alimentation électrique

Le sous-systéme d’équipement de contréle de demande/d’alimentation électrique contrdle le
courant d’entrée/de sortie ou la tension d’entrée/de sortie de I'entité d’assemblage de
cellules/piles.

5.4.5 Equipement de mesure et d’acquisition de données

L’équipement de mesure et d’acquisition de données obtient et enregistre la température, le
courant, la tension, le débit du gaz d’électrode, la composition du gaz réactant, la pression et
la température du gaz d’électrode, et accessoirement les conditions d’environnement
(température—ambiante—humiditerelative et pressichatmospherigue)-detentited
de cegllules/piles, au moyen des méthodes spécifiées. Si cela est nécessaire, il obtignt et
enregistre également la force de compression appliquée a la cellule, les données d’impédance
de I'gntité d’assemblage de piles etc. au moyen de la méthode spécifiée. La compositipn du
gaz doit étre enregistrée, mais ne doit pas étre mesurée en temps réel.

5.4.6| Equipement de sécurité

L’éguipement de sécurité doit comprendre des détecteurs, des actionheurs et un sygteme
d’alatme prévenant du dysfonctionnement du systéme d’essai fondé.sur des paramétres gt des
criterps prédéfinis. S’il détecte un défaut grave, il doit alors automatiquement établir un é{at de
sécullité dans le systéme d’essai. Il convient de purger les compartiments des électrodes|avec
un ggz inerte comme l'azote, qui, dans le compartiment de I’électrode négative, peut égalgment
contgnir de I’hydrogéne sous la limite inférieure d’inflammabilité, afin d’éviter 'oxydation de
I’électrode négative.

5.4.7 Equipement de contrdle de la force de .compression

L’éguipement de contrdle de la force de compression (facultatif) régule la force de comprejssion
appliquée afin d’augmenter le contact entre les composants et d’obtenir une étanchéité ali gaz
dans|’entité d’assemblage de cellules/piles: L’équipement doit étre suffisamment résistart afin
d’apgliquer la force de compression exigée dans les conditions d’essai et de maintenir la(force
pendant un fonctionnement de longue durée.

5.4.8 Equipement de contréte de la pression

L’égdipement de contréle.de la pression (facultatif) des gaz d’électrode régule la pressipn de
ces glaz en utilisant une.vanne de régulation de contre-pression, etc.

Si I'’eptité d’assemblage de cellules/piles fonctionne a une pression élevée, un équipement de
contrple approprie contrble la pression dans le récipient sous pression.

5.5 | Interface entre I'objet d’essai et I'installation expérimentale

. . . . y L , . .
Les F|g||rnc 4 et 5 rnprncnnfnnf les interfaces phqunnc entre | nhjlnf dessai nnllnln/pﬂn SOC

et l'installation expérimentale (la géométrie planaire est donnée a titre explicatif, le principe
s’applique également aux géométries tubulaires). Les interfaces physiques entre I'installation
expérimentale (poste d’essai) et I'objet d’essai cellule/pile SOC peuvent étre séparées en
plusieurs interfaces de support, électrique, thermique et mécanique. Les interfaces de support
sont les entrées et sorties des réactifs; les interfaces électriques sont les alimentations
électriques et de charge et le cablage de tension; I'interface thermique est le four et I'interface
mécanique est l'installation de la cellule/pile au poste d’essai pouvant exercer une force de
compression sur la cellule/pile. Ces interfaces sont définies par des paramétres physiques
différents. Selon [I'objectif de I'essai, ces parameétres physiques peuvent étre d’entrée
(parametre d’entrée d’essai, ou TIP), ou de sortie (paramétre de sortie d’essai, ou TOP).
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Figure 5 — Environnement d’essai avec interfaces
entre la pile SOC et I’installation expérimentale

5.6 | Contrbole-des paramétres et mesurage
Pour [les fluides aux entrées et/ou sorties de la cellule/pile, les paramétres pertinents sonit:

T, T

e la[temperature, T, neg,out € Tpos,out

neg,in’ * pos,in’

* le débit volumetrique, 4y neg,in’ 9v,pos,in’ 9v,neg,out’ 9¥,pos,out
e lapression, Pneg,in’ Ppos,in’ Pneg,out etppos,out

e |a fraction molaire du composant i, x X

i,neg,in’ Yi,pos,in’ *i,neg,out et Xi,pos,out

Les paramétres de l'interface électrique sont:
e le courant de la cellule/pile (ou charge de la pile), I
e latension de la pile, Vgick

¢ latension de la cellule ou des unités répétées individuelles, Vg, ou Vg ;

Par convention, le courant est négatif en mode électrolyse et positif en mode pile a combustible
si nécessaire, lorsque le fonctionnement est en mode réversible par exemple.
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Les paramétres de l'interface thermique sont:

e la température du four, Tf,nace
e la température de la plaque haute de la pile, T7p
e latempérature de la plaque basse de la pile, Tgp

e tout autre point de mesure de la température permettant la quantification de la température
de la ceIIuIe/plle, Tcell/stack ou Tstack,intern

Le paramétre de I'interface mécanique est:

» lgforce de compression de la cellule ou de la pile, Fomp,

5.7 Incertitude de mesure des TIP et TOP

Le prpcessus de détermination de I'incertitude de mesure des TIP et TOP dépasse le domaine
d’application du présent document. Des informations détaillées peuvent étre consultées|dans
I''SOJIEC Guide 98-3.

5.8 | Montage de I’objet d’essai dans I’installation expérimentale

Lors du montage de l'objet d’essai dans le systéme d’essai, certains des facteurs relatifp aux
essais doivent étre pris en considération en plus des précautions de sécurité générale¢s du
systéme d’essai.

Lors fde I'essai d’une cellule élémentaire a oxyde solide, la cellule est montée dans un sygtéme
de boitier de cellule qui fournit des raccordements au gaz et d’éventuels raccordements
sensgriels similaires a un assemblage de piles” Lors du montage de la cellule dans un
asseilnblage de piles, certaines mesures d’ordre général doivent étre prises afin d’assurefr que
I'influence de l'installation d’essai sur les résultats est réduite le plus possible:

o les contacts électriques des électrodes positive et négative doivent étre assurés; pour|cela,
il faut assurer des contacts mécanhiques entre la cellule et les composants, et un nombre de
points de contact suffisant pour éviter les restrictions de courant.

e I3 cellule doit étre suffisamment étanche pour empécher que les gaz d’essai rne se
miélangent aux autres gaz-avant et aprés le passage des électrodes positive ou négative.

e il convient de limiterkimpact des contaminants potentiels (soufre, phosphore, halogénures,
efc.) provenant des-composants du boitier de cellule.

e les contraintes\mécaniques passant de la cellule en essai aux composants du boitier de
cellule doivent'étre évitées afin d'éviter toute fissure de la cellule lors de I'essai.

e par ailleurs, des champs d’écoulement aux électrodes doivent distribuer le gaz de fagon
homogéne et sans débit potentiellement turbulent, afin d'éviter toute insuffisance de gpaz ou
limitation de transport de masse aux électrodes.

Lorsque ces considérations sont correctement traitées, I'installation d’essai de la cellule peut
étre manipulée comme un assemblage de piles.

L’assemblage de cellules/piles doit étre monté dans l'installation d’essai de fagon sécurisée
afin d'éviter tout déplacement accidentel lors de I’essai. Les raccordements électriques et les
raccordements au gaz doivent étre mis en place correctement et de fagon sécurisée, tandis que
les torsions trop importantes des tuyaux de gaz doivent étre évitées. En outre, les gaz apportés
au systéme d’essai de la cellule doivent étre préchauffés a la température ambiante du four
afin d'éviter toute différence de température significative a I’entrée du gaz. Toute charge
supplémentaire sur 'installation d’essai de la cellule/assemblage de piles doit étre compensée
afin d'éviter une inégale répartition du poids.
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5.9 Criteres de stabilité

Afin d'évaluer I'influence des conditions de fonctionnement sur la performance de la cellule/pile,
un certain degré de stabilité des TIP et TOP est exigé. Une option simple d’évaluation de la
stabilité est I'enregistrement d’'un paramétre a une fréquence d’échantillonnage souhaitée
pendant une certaine durée d’échantillonnage souhaitée. Le paramétre est considéré comme
stable si la variation maximale (différence entre la valeur maximale et la valeur minimale
enregistrées) ne dépasse pas un seuil prédéfini.

Néanmoins, les critéres de stabilité suivants peuvent constituer des recommandations et

peuvent étre adaptés en fonction de I'objet d’essai, le systeme d’essai et I'objectif de I'essai.

Le Cr telc dU .u GIIIUIIt \AC LR LN] U’tqt otablc dUIt étlc dU’tUIIII;IIé al Uit GODGI |é:;|||;||a;|c t dOlt
o9 P P P

étre décrit dans le rapport d’essai.

NOTE| Le critére de stabilité de tension en mode SOEC est moins précis puisqu'il est difficile de maintenir une
alimenftation stable en vapeur dans un laboratoire.

Tableau 2 — Critéres de stabilité des TIP et TOP comme référence

Paramétre Fréquence Durée d'échantillonnage Seuil de variation
d’échantillonnage

Veer|Vru.i 1 Hz 3 min +5 mV (en mode SOFC)
+10 mV (en mode SOEC)

J 1 Hz 3 min +5 mA/cm? (ou 1 % de la depnsité
de courant assigné)

T 1 Hz 3 mdin +3 K

9y nedipos,infout 1Hz 3 min +3 % a pleine échelle

Preg/igos,infout 1 Hz 3 min +3 % a pleine échelle

X, 1 Hz 3 min +0,02 mol/mol pour chaque
composant du gaz

XH20 1 Hz 3 min +0,05 mol/mol pour la vapeyr

6 Ipstruments et méthodes de mesure

6.1 Généralités

Les ipstruments)de mesure doivent satisfaire au minimum aux exigences de 6.2: le débif et la
complosition (des gaz d’électrode, la température, la tension et le courant de I'entité
d’assemblage de cellules/piles doivent étre mesurés. Des mesurages supplémentaires dqgivent
étre gffectués sur la base des parametres et/ou des conditions d’essai.

6.2 Incertitude des instruments

Les paramétres de mesure répertoriés au Tableau 3 doivent étre enregistrés et stockés a une
fréquence d’échantillonnage suffisamment rapide pour assurer I’enregistrement de toutes les
modifications pertinentes des parameétres pour des analyses de données ultérieures. Il est
recommandé que la fréquence d’échantillonnage soit de 1 Hz ou plus.

L'incertitude élargie de chaque instrument de mesure (facteur d'élargissement £ =2) au
moment de I'étalonnage, ou lincertitude estimée a partir de la classe d’instrument doit
correspondre a ce qui est spécifié dans le Tableau 3.

NOTE Les valeurs établies pour l'incertitude des instruments sont tirées de I'European pre-normative research
project SOCTESQA (voir la Bibliographie).
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Tableau 3 - Incertitude des instruments pour chaque grandeur a mesurer

Symbole Grandeur Incertitude des instruments

1

Courant +1 % par rapport au courant assigné

Vv

Tension 10,5 % par rapport a 'OCV

T

Température +2,5 K or 0,75 % de la lecture

qV,neg/pos,in/out

Débit volumétrique aux TNP +2 % du débit assigné

Fraction molaire +0,02 mol/mol

X02

Fraction molaire de I'oxygéne +0,003 mol/mol par rapport a la concentration en O,

(équilibre en N,)

pneg/;

i o,
os.infout Pression +1 % de la lecture

Chaq
dans
aux ¢

6.3
6.3.1

Le dé
débit
doit 4
élémg
débit
admi

6.3.2

Selorf
gaz d
sortig
dispo
phasq
I'aide]

ue instrument de mesure doit étre vérifié quant a son dernier étalonrage, l'incer
les conditions d’étalonnage (ou estimée depuis la classe d’instrument), et sa dépeng
onditions environnementales afin d’estimer son incertitude.

Instruments et méthodes de mesure recommandés
Mesurage du débit d’entrée du gaz d’électrode

bit de gaz aux entrées des électrodes positive et-négative doit étre mesuré a l'aide
métre massique, d’'un débitmétre volumétrique ou'd’un débitmeétre a turbine. Le débit

pnts du gaz fourni. Les débits doivent étreceonvertis en débit volumétrique aux TN
metre doit étre choisi en fonction de lagplage de débits prévue et de son incer
ssible. L’incertitude doit étre évaluée cenformément a I'lSO 5168, ou I'ISO 7066-2.

Mesurage de la composition'du gaz d’électrode

que l'objectif est de mesurersfa composition a I'entrée ou a la sortie, la compositi
‘électrode doit étre échantillonnée prés de I'orifice d’alimentation en gaz ou de l'orifi
, respectivement, de l’entité d’assemblage de cellules/piles et analysée a I'aide
sitif de spectrométrie-infrarouge, d’'un spectrométre de masse, d’un chromatograp
b gazeuse, ou d’un:dispositif similaire. La concentration en oxydant peut étre mesu
d’'un appareil.\de mesure de la concentration en oxydant a I'électrode po

spécifiquement.

itude
ance

d’un
métre

btre choisi en fonction de la plage de débits\prévue, de l'incertitude admissible et des

P. Le
itude

bn du
ce de
d'un
e en
rée a
sitive

L'échantillon (de-gaz doit étre acheminé de son point d’origine au point d’analyse selon une

méth
maté
rédui

bde guinréduit le plus possible les variations de composition. Ainsi, la températu
iau\le diamétre et la longueur de la tubulure doivent étre soigneusement choisis a
re.le’ plus possible les variations de composition dans la tubulure d’échantillon

re du
in de
hage.

Lorsq

ue Te mesurage de 'humidiié est necessaire, un appareil de mesure du point de roseée,

un appareil de mesure de la teneur en eau ou un chromatographe en phase gazeuse doit étre
utilisé, tout en contrélant la température du gaz afin d'empécher la condensation de la vapeur
d’eau. D’autre part, si la vapeur d’eau peut altérer le mesurage, retirer I’eau de I’échantillon de
gaz ou le diluer avec de I'argon ou avec un gaz inerte similaire.
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Le résultat de l'analyse du composant du gaz i doit étre normalisé pour obtenir une
concentration normalisée du composant i en utilisant I'équation suivante:

X =5 (1)
ou
X; est la fraction molaire du composant i (mol/mol);
¢; est la concentration (résultat de I’analyse) en composant du gaz i (mol/m3);

Y.ic;| estlasomme des concentrations de tous les gaz composants soumis a I'analyse,

Etant donné que la loi des gaz parfaits s’applique aux conditions de fonctionngment
fréquemment observées dans les SOC, I'analyseur de gaz doit étre étalonné a I"aide d’'up gaz
étalon de rapport massique connu.

L'incegrtitude de mesure doit étre évaluée conformément a I'lSO 6974 (toutes les paities),
'SO|6141, I'ISO 6142-1 ou I'lSO 6143.

La cdmposition du gaz d’électrode doit étre mesurée lors du mestirage de la performange de
I’entifé d’assemblage de cellules/piles. Si cela n’est toutefois pas/ possible, la compositipn du
gaz d’électrode doit étre mesurée lors de la préparation de“'eSsai de performance dars les
mémes conditions que celles de I'essai de performance decla cellule/pile.

Lorsdque le gaz d’électrode négative est fourni dans I'une des méthodes suivantes et si le fuyau
d’alimmentation en gaz ne comporte pas de réacteurs (par exemple un reformeur), et sfil est
confitmé qu’il ne modifie pas la composition du gaz:de maniére significative, la compositipn du
gaz peut étre calculée sur la base de la table de composition publiée par le fournisseur dg gaz
et dep valeurs fournies par chaque débitmétré; conformément a I'lSO 6145-7:

a)
b)

si un gaz a composition unique est fouthi, comme I’hydrogeéne;
s

c) sile gaz d’électrode est fourni“en mélangeant des gaz de maniére régulée au moyén de
p
S

un gaz mixte de composition connue est fourni;

usieurs débitmétres;

d) les gaz décrits en b) et.g) ci-dessus sont fournis sous forme combinée.

6.3.3 Mesurage de la‘température du gaz d’électrode

La température du gaz doit étre mesurée a I'entrée et a la sortie de la cellule/pile a I'aigle de
couples thermoélectriques placés sur la ligne de vapeur de gaz a proximité de [I'grifice
d’alimentatioptorifice de sortie de gaz d’électrode de I'entité d’assemblage de cellules/pilgs, en
utilisant des\eouples thermoélectriques ou des couples thermoélectriques gainés, et| d’un
conduictelryd’extension de type et de classe conformément a I'lEC 61515, I'l[EC 60584-1|ou a
I'IEC [60584-3. En présence d’un réacteur dans la ligne d'alimentation, comme un reformeur, la
tempse z i TtTe ite & SE i ifficile
de mesurer la température du gaz au cours de l'essai de performance de la cellule, la
température du gaz d’électrode doit étre mesurée lors de la préparation a l'essai de
performance dans les mémes conditions que celles dudit essai.

6.3.4 Mesurage de la pression du gaz d’électrode

La pression du gaz d’électrode doit étre mesurée en amont de I'orifice d’alimentation en gaz de
I’entité d'assemblage de cellules/piles a I'aide d’'un capteur de pression, d’'un manomeétre, d’un
tube de Bourdon ou d'un instrument similaire. L'instrument de mesure doit étre placé de
maniére a réduire le plus possible I'incertitude compte tenu de toute perte de pression dans la
tuyauterie, de la température de la tuyauterie, et d’autres facteurs. La formation de
condensation lors du mesurage doit étre évitée. Un bon exemple peut étre de mesurer la
pression par injection d'une trés faible quantité d’azote sec ou de gaz similaire dans la
tuyauterie, a proximité de I'instrument de mesure.
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6.3.5 Mesurage du débit du gaz d'échappement de I’électrode

Le débit de gaz des produits de I’électrode doit étre mesuré a I'aide d’un débitmétre massique,
d’un débitmétre volumétrique ou d’'un débitmétre a turbine aprés avoir refroidi le gaz et, en
particulier pour le débit de I'électrode négative, aprés avoir mis en ceuvre un moyen qui
empéche la condensation de I'eau d’altérer la stabilité du débit de gaz, ou aprés retrait de I'eau
du débit gazeux. En variante, le débit de gaz des produits peut étre calculé a partir des
concentrations de composants du gaz d'échappement, de la concentration et du débit du gaz
traceur, en ajoutant avec précision une faible quantité de gaz non contenu dans le gaz produit
comme traceur. L’analyseur de gaz doit étre étalonné a l'aide d’'un gaz étalon de rapport
massique connu. L’incertitude de mesure doit étre évaluée conformément & I'lSO 6974 (toutes
les parties), I'ISO 6141, I'|SO 6142-1 ou I'lSO 6143

raisons de sécurité et environnementales, étant donné qu’il peut toujours contenir des quantités

Le g}z d'échappement de I’électrode négative doit étre manipulé avec précaution~pour des
significatives d’hydrogéne, et autres gaz dangereux.

Les débits doivent étre convertis en débit volumétrique aux TNP. Le débjtmetre doit étre ¢hoisi
en fgnction de la plage de débits prévue et de l'incertitude admissible de I'instrument.
L’incertitude de I'instrument doit étre évaluée conformément a I'lSO-6974 (toutes les pafties),
'SO|6141, I'ISO 6142-1, I'ISO 6143 ou I'|SO 6145-7.

6.3.6 Mesurage de la tension de I’entité d’assemblage de’cellules/piles

Un voltmeétre doit étre raccordé aux points de mesure de Ia tension comme cela est décrit a
I’Artigle 5. La tension ainsi mesurée doit étre considérée comme étant la tension de I'entité
d’assemblage de cellules/piles. En cas de connexions en série d’unités répétées (RU),|[cette
tensipn correspond a la somme des tensions .de" toutes les RU de la pile. Le cable de
raccdrdement doit étre suffisamment résistant pour les conditions d’essai. |l convient de porter
une dttention particuliére a la force thermoélectromotrice au point de raccordement.

Les sondes de tension doivent étre.‘placées aussi prés que possible des borneg des
cellules/piles afin d'éviter que la mesure ne soit altérée par des pertes de tension des cgbles.
Les pertes de tension peuvent étre*pertinentes a une température élevée.

6.3.7 Mesurage du courant de I’entité d’assemblage de cellules/piles

Un gplvanostat ou une.charge électrique raccordé(e) aux points conducteurs de courant,
comme cela est décrit_a I'Article 5, et/ou un capteur de courant comme une résistance ghunt
situé¢ sur le circuit du/courant, doivent étre utilisés pour mesurer le courant en transmettgnt sa
sortig a un instrument de mesure/enregistrement. Le cable de raccordement doit étre ¢hoisi
pour [des matériaux et une géométrie appropriés compte tenu des conditions d’essai et|de la
chutd de tension potentielle dans le cable.

Le cqurant électrique doit étre mesuré directement par la charge électrique en mode pile a
combustible ou par 'alimentation electrique en mode elecirolyse. Le courant peut egalement
étre mesuré a 'aide d'une résistance shunt placée sur les cables d'alimentation.

6.3.8 Mesurage de la température de I’entité d’assemblage de cellules/piles

Un couple thermoélectrique ou un couple thermoélectrique gainé et un conducteur d’extension
de type et de classe appropriés doivent étre choisis conformément a I'lEC 61515, I'lEC 60584-
1 ou al'lEC 60584-3. lIs doivent étre placés au point de mesure de la température tel que décrit
a I'Article 5 et raccordés a un enregistreur ou a un dispositif similaire pour mesurage. En
présence de plusieurs points de mesure de la température, la température de I'entité et sa
répartition doivent étre obtenues par la méthode de calcul recommandée par le fabricant.

6.3.9 Mesurage de la force de compression

Une force de compression appliquée selon les recommandations du fabricant doit étre mesurée.
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6.3.10 Mesurage de I'impédance totale

L'impédance totale de I'entité d’assemblage de cellules/piles doit étre mesurée par
spectroscopie de 'impédance électrochimique (EIS) ou par la méthode d’interruption du courant.
Une ligne de mesure appropriée doit étre utilisée afin d’assurer I'existence de données de haute
qualité sur toute la plage de fréquences analysée. |l convient d’apporter un soin particulier dans
le montage et I'exécution du mesurage afin de réduire le plus possible la capacité et/ou les
inductances parasites de I'impédance mesurée qui ne proviennent pas de I’entité d’assemblage
de cellules/piles.

NOTE Pour des lignes directrices relatives a la spectroscopie de I'impédance électrochimique, voir 7.6. Pour des
lignes directrices relatives a la méthode d'interruption de courant, voir I'lEC TS 62282-7-2:2014

6.3.11 Mesurage des conditions ambiantes

La température ambiante, la pression et '’humidité relative de I’environnement du.laboratoire
peuvent étre mesurées lors de I'essai. L'intervalle d'échantillonnage doit étre la‘valeur spégifiée
dans|I'ISO 8756 ou une valeur inférieure.

6.4 | Conditions d’essai et recommandations du fabricant
6.4.1 Conditions de démarrage et d’arrét

Les [onditions de démarrage, telles que la vitesse d'échauffement et les condjtions
d’environnement d’essai au cours de la rampe d’échauffement, I'’état de I'électrode négative
(par ¢xemple, le niveau de réduction de I'oxyde de nickel en nickel), et les conditions d’prrét,
telles| que la vitesse de refroidissement et les conditions 'd’environnement d’essai au cours de
la rampe de refroidissement, doivent étre fondées sur celles recommandées par le fabricgnt ou
sur lgs résultats des essais préliminaires.

6.4.2 Plage des conditions d’essai

Les donditions d’essai et la plage d’essai typique recommandées par le fabricant de I'entité
d'assemblage de cellules/piles doiventiétre examinées selon les paramétres suivants afin de
les de¢terminer:

a) tgmpérature de I'entité d’assemblage de cellules/piles;

b) distribution admissible -de” la température de I'entité d’assemblage de cellules/pilgs (si
plusieurs points de mesure);

c) d

d) composition duigaz de I'électrode négative;

bit du gaz de |#électrode négative;

e) pression du'gaz de I'électrode négative;

f) température du gaz de I'électrode négative,;

g) dtfbit du gaz de I’électrode positive;

h) composition du gaz de I'électrode positive;
i) pression du gaz de I'électrode positive;
j) température du gaz de I'électrode positive;

k) utilisation de réactif efficace au niveau de I'électrode négative (également appelée
utilisation du combustible en mode pile a combustible, ou conversion de la vapeur en mode
électrolyse);

I) utilisation d’oxygéne efficace;
m) courant ou densité de courant;
n) tension minimale/maximale de I'entité d’assemblage de cellules/piles;

o) force de compression.
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Parmi ces conditions d’essai, une condition de référence jouant le réle d’'une base de référence
pour I’évaluation des résultats d’essai doit étre définie.

6.4.3 Stabilisation, conditions d’initialisation et état stable

Apres le démarrage, le fabricant peut recommander une période de stabilisation ou
d’initialisation avant que I'entité d’assemblage de cellules/piles ne soit préte a la caractérisation.
En variante, cela peut se faire sur la base d’essais préliminaires, afin d’assurer que la dérive
de sortie au moment du mesurage, causée par la stabilisation en cours ou l'initialisation de
I’entité d’assemblage de cellules/piles, est négligeable.

Apreg Tinitialisation de T'eniité d'assemblage de cellules/piles, Te niveau de tolérance doit étre
déterminé en tant que variation du courant de sortie ou de la tension de sortie de“Vlentité
d’assemblage de cellules/piles, et les critéres d'acceptation résultants pour un-~gétat dtable
doivent étre définis.

6.4.4 Durée de maintien, durée de mise en équilibre, durée d’acquisition

Lors d’un essai, les conditions de fonctionnement demeurent constantes” pendant une ¢urée
spéci|fique fawell (VOir la Figure A.2), qui comprend la durée de mise en equilibre (7o) et la durée

d'acq acq)- La durée de mise en équilibre débute avec 74, €t se tefmine
au début de facq COMmMe cela est illustré a la Figure A.2, ce qui,correspond au moment qu les

uisition des données (¢

valeurs lues satisfont aux exigences de stabilité du 5.9.

6.5 | Méthode d’acquisition des données

Des g¢ssais préliminaires doivent étre réalisés toutben tenant compte de la variation de chaque
parameétre d’essai et de la fréquence d’échantillonnage de chaque instrument de mesure, |entre
autrep, afin de déterminer l'intervalle d'échantillonnage et le nombre d’échantillonnages [et de
mesures. L’intervalle d'échantillonnage (par exemple, 1 s) doit étre suffisamment court| pour
obsefver la variation du parameéetre mesuré avec une résolution temporelle suffisantg. Le
nombre d’échantillonnages et de répétitions pour un mesurage unique doit étre déterminpé de
sorte| que la période de mesure totale devienne suffisamment plus longue que le cycle de
variation dominant de chaque paramétre d’essai.

7 PBrocédures d'essai.et calcul des résultats

71 Généralités

Du fafit de la fonCtionnalité intrinséque d’une pile a oxyde solide (SOC), les procédures d'essai
suivantes peuvent traiter différents modes de fonctionnement: mode pile a combustible (SQFC),
mod¢g électrolyse (SOEC) et mode réversible ou régénératif (Re-SOC). Chacun de ce$ cas
étudie da performance et la durabilité, et peut étre adapté a un objectif d’essai spécifique,
reflétert-ure—applicationtypigue—parexemple—ecomme - écrétement-despointes—detedergie
éolienne ou autres. Dans le cadre du présent document, I'objectif est d’harmoniser dans toute
la mesure du possible les procédures d'essai suivantes avec les exigences des systémes de
stockage de I'énergie et des systémes tampons (voir I'lEC 62282-8-201). Les procédures
d'essai déja décrites dans I'l|EC TS 62282-7-2 et directement applicables aux SOC en mode
pile a combustible ou en mode réversible ne sont pas répétées dans le présent document.

Pour tous les essais suivants, il est recommandé de réaliser un essai de référence aux
conditions de référence (voir 6.4.2).

NOTE De plus amples informations relatives aux essais suivants sont données a I’Annexe A.
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7.2 Essai de caractéristiques courant-tension
7.21 Objectif de I'essai

L’objectif de cet essai est de caractériser la réponse d’'une SOC fonctionnant a différentes
densités de courant en mode pile a combustible, électrolyse ou réversible. L’essai a pour but
de mesurer la tension de la SOC en fonction de la densité de courant (caractéristiques courant-
tension ou courbe J-V) & flux constant ou & utilisation de réactif constante. A partir de la courbe
J-V issue de cet essai et de la surface active, la résistance spécifique a la surface (ASR) peut
étre calculée.

7.2.2—Méthode-d’essai

L’action principale de I’essai est la détermination de la tension de I'entité d’assemblage de
cellules/piles a des réglages spécifiques du courant. La durée de I'essai dépend dé Ja'méthode
de mé¢sure (nombre d’étapes, vitesse croissante/décroissante du courant) et de.l'obtention d’un
courgnt ou d’une tension spécifique. L'entité doit étre utilisée jusqu'a ce que\l'état stable soit
atteint dans des conditions de circuit ouvert, et les caractéristiques couranf-tension pelivent
ensuite étre mesurées.

L’esspi doit étre réalisé en modifiant le courant progressivement et.en enregistrant la tepsion
de I'entité d’assemblage de cellules/piles. Les mesurages doivent étre effectués lorsque I'entité
d’assemblage de cellules/piles atteint I'état stable a chaque, €tape. Les mesurages| sont
effecfués a chaque étape pendant la durée des intervalles d‘échantillonnage spécifiés en|5.9.

En variante, la tension peut étre contrbélée et le courantienregistré (dans ce cas, la tensipn en
circuit ouvert doit étre enregistrée puisqu’elle ne péeut étre contrélée). Dans les deux cds, en
lieu gt place de mesurages progressifs, un balayage des paramétres de commande a vifesse
constante peut étre effectué. Lorsque le courant fait I'objet d'un balayage, la vitesde de
balaylage doit étre déterminée de sorte que-la‘targeur maximale de I'hystérésis du parametre
enregistré ne dépasse pas la variation de paramétre a I'état stable.

7.2.3 Post-traitement des données

Le popst-traitement des donnéesi-brutes est réalisé en calculant la moyenne des vdgleurs
mesurées a partir des donnges-échantillonnées lors de la durée d’acquisition respectiye de
chaglie étape (f5c4). Les moyennes de tension et de courant calculées a chaque gtape

consfituent les caractéristiques courant-tension de I'entité d’assemblage de cellules/piles|.

Par dfilleurs, les résultats suivants doivent étre calculés et présentés.

La puissance électrique P, et/ou la densité de puissance Py sont calculées conformément a
I’Anngxe Ct

La résistance—spécifique—a la surface R est définie—par la nente de la courbe de
IStah pecHgy a—a HHa668—Fasrs —geHA pafF—a—peht a 13 LH

caractéristiques courant-tension (dV/dJ) a une tension ou une densité de courant de la SOC
spécifiée, en fonction de I'objectif d’essai et des conditions d’essai. Elle est déterminée par
régression linéaire sur au moins trois points de données autour de la valeur cible de tension ou
de densité de courant obtenue sur la partie ascendante de la densité de courant de la courbe.
Il convient que les valeurs choisies de la tension ou de la densité de courant se situent dans le
régime linéaire apparent de la courbe de polarisation. Dans le cas contraire, il convient que les
valeurs choisies de la tension se situent dans une trés petite fenétre (généralement inférieure
a 10 mV) pour laquelle la réponse en tension a la variation de la densité de courant peut étre
considérée comme linéaire.

En mode électrolyse, une grande incertitude peut survenir du fait des fluctuations des tensions
(en mode galvanostatique) résultant de la difficulté a maintenir une alimentation en vapeur
suffisamment stable dans les systémes de petite taille. Voir le Tableau 2 pour des fluctuations
acceptables.
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NOTE 1 Cette définition de I'ASR comprend les modifications de potentiel résultant de la réaction électrochimique.

Il convient de consigner ’ASR dans le rapport avec les valeurs de tension et de densité de
courant utilisées pour le calcul et la courbe de polarisation.

Les résultats doivent étre représentés en tension SOC, densité de puissance et température(s)
SOC par rapport a la densité de courant. De plus, I'utilisation de réactif et/ou I’évolution des
gaz d'échappement peuvent étre représentées. En général, les tracés consignés doivent étre
représentatifs de I'application visée/objectif d’essai.

Tous les paramétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres de sortie d’essai (TOP) et grandeurs
dérivees de cet essai sont donnés a I'Article A.3.

7.3 Essai d’utilisation de réactif efficace
7.3.1 Objectif de I'essai

L’obj¢ctif de cet essai est de caractériser I'influence de I'utilisation de réactif sur la performjance
d’ung entité d’assemblage de cellules/piles SOC en mode pile a comhustible, électroly$e ou
révergible. Les parameétres qui régissent l'utilisation de réactif sontle“courant généré (pile a
comblustible) ou consommé (électrolyse) par la cellule/pile, la compasition et le débit du flux de
comblustible/oxydant. Par exemple, en mode pile a combustible_les réactifs sont I’hydrqgéne
(élecfrode négative) et 'oxygéne (électrode positive), et le“produit est la vapeur (élegtrode
négafive). En mode électrolyse, le réactif est la vapeur (électrode négative) et les produitg sont
I’hydrogéne (électrode négative) et I'oxygeéne (électrodelpositive).

7.3.2 Méthode d’essai

L’action principale de I'essai est la détermination de la tension de I'entité d’assemblage de
cellules/piles a des réglages spécifiques de<lutilisation de réactif. La durée de I'essai d§pend
du nombre d’étapes de mesure et de I'obtention d’une tension spécifique. L'entité doit étre
utilis¢e jusqu'a ce que I'état stable soit afteint dans des conditions de fonctionnement spécjfiées
par lg fabricant (condition de référence), et le débit de I'électrode visée est ensuite modifig afin
d'évaluer la réponse en tension, tout-en gardant constante la charge de courant.

Afin d'évaluer les effets du(debit de gaz d’électrode (négative ou positive) a I’entrée [de la
cellule/pile, la fraction molaire du réactif doit rester constante. Par conséquent, dans I¢ cas
d’ung électrode négative-par exemple, la composition du gaz doit rester constante, c’est-a-dire
que la composition molaire doit rester constante. Les mesurages doivent étre effectués lofsque
I'’entifé d’assemblage-de cellules/piles atteint I'état stable a chaque étape. Les mesurageg sont
effecfués a chaquie étape a la durée des intervalles d'échantillonnage spécifiés en 5.9.

Afin d'éviter-Finsuffisance de réactif, son débit doit é&tre augmenté avant 'augmentation |de la
densité de_¢ourant, tandis que la densité de courant doit étre réduite avant la réduction du|débit
du rél::ctif. La dynamique du banc d’essai doit donc étre prise en considération, en particulier si
de grands volumes morts (par exemple, Tongs tuyaux, récipienis en série) sont présents dans
le systéme d’essai.

En fonctionnement en mode pile a combustible, une modification de I'utilisation de réactif dans
une électrode lors de la modification de la densité de courant implique la modification de
I'utilisation de réactif dans I'électrode opposée si le débit volumétrique et les fractions molaires
de cette derniére restent inchangés. Ainsi, si une utilisation de réactif particuliere dans une
partie de I'essai doit rester constante, par exemple l'utilisation de réactif positive (Uga&pos), il
est nécessaire de modifier en conséquence les débits individuels des composants du débit
gazeux d’électrode positive (q,,,i,po&in) prenant part a la réaction. Il est essentiel de ne pas
altérer le débit volumétrique de facon significative car cela peut altérer les conditions de
fonctionnement, étant donné que ce paramétre a une forte influence sur la dynamique des
fluides et thermique du systéme.
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Enfin, il est recommandé que la campagne d’essai commence avec les conditions de
fonctionnement les plus favorables (utilisation faible) puis s’oriente vers des conditions moins
favorables (utilisation fréquente).

7.3.3 Post-traitement des données

Le post-traitement des données brutes se fait en calculant la moyenne des valeurs des
réponses a partir de toutes les données échantillonnées lors de la durée d’acquisition de
chaque étape (tacq). Par ailleurs, les résultats suivants doivent étre calculés et présentés.

La puissance électrique P, et/ou la densité de puissance P4 sont calculées et consignées dans
le ragport avec les valeurs d’utilisation calculées selon ’Annexe C.

Tous|les paramétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres de sortie d’essai (TOP) et.granfleurs
dérivees de cet essai sont donnés a I'Article A.4.

7.4 | Essai de durabilité
7.4.1 Objectif de I'essai

L’objectif du présent essai est de caractériser la réponse d’'une SOC en courant constant (f’est-
a-dir¢ en conditions galvanostatiques) ou en tension constanté (c’est-a-dire en condjtions
poter|siostatiques) en tant que pile a combustible ou électrolyseur, ou en mode révergible.
L’essjai a pour but de mesurer I’endurance de longue durée de l'entité d’assemblage de
cellules/piles a une condition de fonctionnement donnée. En courant constant, la vitesse de
dégrddation peut étre calculée a partir du profil de tension sur la durée résultant de I'’essai. En
tensipn constante, la vitesse de dégradation peut &tre calculée a partir du profil de courant sur
la durée résultant de I'essai.

7.4.2 Méthode d’essai

L’action principale de [I'essai est.\'énregistrement de I'évolution de la tension (en
fonctlonnement a courant constant) ©u du courant (en fonctionnement a tension constante) de
I'entif¢ d’assemblage de cellules/piles en fonctionnement permanent, en conditions de
fonctionnement constant, pour'un traitement de conditionnement/veille ou pour des €ssais
d’endurance de longue duréeJll convient de porter une attention particuliére a la stabilitgé des
conditions de fonctionnement (température, pression, débit de gaz et densité de courant)
lorsqp’elles sont constantes. Il est également nécessaire que le bruit des mesurages de tepsion
ou dg courant soit seus-un seuil de 1 % du signal de courant ou de tension afin de permeftre la
détermination de la vitesse de dégradation en fonctionnement a long terme.

Les gssais dé durabilité doivent durer assez longtemps (au moins 500 h, de préférence gqutour
de 1 D00 h)pour permettre un calcul valable de la vitesse de dégradation, exprimée en %/kh.

Pour Ldes—durées—de fonctionnement Inngnnc ot c|gn|f|r~a+|\1ne en courant bnnctant’ | est

recommandé de réaliser des essais de caractéristiques courant-tension (voir 7.2) et/ou des
essais de séparation des composants de résistance (voir 7.6) a des intervalles réguliers afin
de surveiller I’évolution de I'ASR.

7.4.3 Post-traitement des données

Un graphique représentant I’évolution des tensions de I’entité d’assemblage de cellules/piles
(Vstacks Veen €t Vry,;) en mode galvanostatique ou du courant (/gi5ck, /ey OU /ry) €N mMode
potentiostatique en fonction du temps doit étre consigné dans le rapport. Il est fortement
recommandé de fournir également un graphique avec I'évolution temporelle des températures
des entités (Tq1/stack)-
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Pour un essai d'endurance de longue durée, la vitesse de dégradation est consignée comme la
modification dans la résistance spécifique a la surface (4RpgR), la densité de puissance (4Py)

et la tension (4Vggy, 4Vgtack €t 4VRy, ;) OU le courant (dlgg), Algac €1 4lgy) sur une période

donnée (4¢) qui doit étre clairement mentionnée. Par exemple, les cent premiéres heures sont
généralement ignorées puisqu’il s’agit de la phase de stabilisation de I'entité d’assemblage de
cellules/piles. Les vitesses de dégradation sont exprimées en mQ-cm2, mW/cm?2 et mV par kh
(uV par h) respectivement et peuvent en plus étre exprimées en % de la valeur initiale (par kh
ou h) pour chaque parameétre. Il est nécessaire de fournir au moins ces trois représentations
interdépendantes de la dégradation afin d’apporter une représentation compréhensible de la
durabilité de I'entité d’assemblage de cellules/piles.

La vilesse de dégradation peut étre utilisée pour mesurer a la fois les pertes réversibles)gt les
pertes permanentes de performance de la cellule/pile. Selon le mode de fonctionfiemelnt, la
vitesge de dégradation peut étre exprimée par la vitesse d'évolution de toute grandeur d’iitérét
qui sert d’'indicateur de performance de la cellule/pile, par exemple le courant électriqdie, la
vitesse de production de combustible, la tension, la puissance électrique 'ou la résisfance
spécifique a la surface. Il est recommandé de toujours utiliser un signe avant le chiffre¢ afin
d’indiquer de maniére univoque la direction de variation de la grandeur. Jn/signe positif signifie
que la grandeur s’accroit avec la durée et un signe négatif signifie que’la-grandeur décroitfavec
la durée. En général la vitesse de dégradation d’une cellule/pile-dépend de la durée| Par
consg¢quent, la période de temps durant laquelle la vitesse de~degradation est évaluég¢ doit
toujolirs étre indiquée.

Tous|les parameétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres,deJsortie d’essai (TOP) et grangeurs
dériveées de cet essai sont donnés a I'Article A.5.

7.5 | Essai de sensibilité a la température
7.5.1 Objectif de I'essai

L’objectif de cet essai est d'analyser I'influence de la température de fonctionnement sgur la
perfofmance de la cellule/pile. Les paramétres ayant un role prédominant dans le présent essai
sont [la température du four, les températures de préchauffage des réactifs, le couraht, et
évenluellement, le débit du gaz d;électrode positive a I’entrée de la cellule/pile. Ce derniér est
souvent utilisé dans les systémeés de gestion thermique de la pile en conditions réelles.|Pour
avoir|une évaluation compléte,'de la réponse de I'entité d’assemblage de cellules/piles, |il est
recommandé d’effectuer, Pessai des caractéristiques courant-tension (7.2) a différentes
tempegratures de fonctionnement.

7.5.2 Méthodetd’essai

L’action principale de I'essai est I'enregistrement de la tension de I'entité d'assemblage de
cellules/pilessen fonctionnement permanent, a des conditions spécifiques, en fonction des
différentsiniveaux de température de fonctionnement de I'entité. Il est recommandé de mefsurer
la te perature de la ceIIuIe/plle aun emplacement f|xe qU| d0|t etre le plus proche possﬂ: le du

. : o . o un
couple thermoélectrique (ou tout autre capteur de temperature) au coeur d’'une pile, il est
suggéré de mesurer la température en contact direct avec le centre de la ou des plaques
d’extrémité de I'assemblage de cellules/piles. Si le mesurage direct de la température de la
cellule/pile n’est pas possible, la température de sortie de l'oxydant doit constituer une
référence, et étre mesurée aussi prés que possible de la sortie de la cellule/pile.

La stabilité de la température de la cellule/pile lors du mesurage doit étre assurée. Les
variations de température mineures sont acceptables tant que la tension de la cellule/pile n’est
pas spécialement touchée. Puisque I'objectif de I'essai est la détermination de l'influence de la
température de la cellule/pile sur la performance, les modifications de la température de la
cellule/pile causées par des variations de la puissance électrique doivent étre prises en
considération. En mode électrolyse, cela détermine le changement d’un déficit thermique a un
surplus thermique de l'entité d’assemblage de cellules/piles SOC (qui se fait a la valeur
théorique de la tension soi-disant thermiquement neutre).
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7.5.3 Post-traitement des données

Le post-traitement des données brutes se fait en calculant la moyenne des valeurs des
réponses a partir de toutes les données échantillonnées lors de la durée d’acquisition de
chaque étape (tacq).

Compte tenu des difficultés a mesurer la température au milieu d’'une pile, la température de
pile moyenne peut étre estimée en calculant la température moyenne entre les plaques haute
et basse, par exemple la moyenne arithmétique des températures des plaques haute et basse:

1 T 1
Tstackav =—TF o0 (2)
‘ 2
ou
TstacH av est la température moyenne de I'entité d’assemblage de cellules/piles;
Ttp est la température de la plaque haute;
Tgp est la température de la plaque basse.

ou lal moyenne arithmétique de toutes les températures autedr de I'entité d’assemblage de
cellules/piles, par exemple celles des plaques haute et basse, des gaz d’entrée et de sortip aux
électrodes positive et négative:

T — TTP + T;SP + Tneg,in + 7:1eg,out + ];)os,in + 7;)os,out (3)
stack,av 6
ou
Theg.ip est la température du flux des gaz a I'entrée de I'électrode négative de la pile/cgllule;
Theg,dut est la température du flux des gaz a la sortie de I'électrode négative le la
pile/cellule;
Tpos.ih est la température du flux des gaz a I’entrée de I'électrode positive de la pile/cgllule;

Toos,dut est la température du flux des gaz a la sortie de I'électrode positive de la pile/cgllule.

Les données princCipales enregistrées — températures, tension et courant (éventuellemegnt le
débit|du réactif/de I’électrode positive) — doivent étre consignées et représentées dams un
graphique en\fonction de la durée.

Tous|les’ paramétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres de sortie d’essai (TOP) et granfleurs

déri o n ; + A o S UAptinlo A O
erivees—gecetressarsontraoesSarAfrticre—7/~o:

7.6 Essai de séparation des composants de résistance au moyen de la spectroscopie
de I'impédance électrochimique

7.6.1 Objectif de I'essai

Cet essai a pour objectif principal d'identifier et d'évaluer les composants ohmiques et non
ohmiques de la résistance totale de I'entité d'assemblage de cellules/piles. Cet essai est déja
en partie décrit dans [I'IEC TS 62282-7-2:2014, 10.7. Des remarques relatives au
fonctionnement en mode électrolyse ont été ajoutées. De plus amples informations relatives
aux principes de base de la spectroscopie de I'impédance électrochimique et de I'interprétation
du spectre de I'EIS sont données a I’Annexe B.
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7.6.2 Méthode d’essai

L’action principale de I'essai est la détermination de la réponse dynamique de [I’entité
d’assemblage de cellules/piles aux perturbations électriques d’oscillation a I'état de référence,
permettant de déterminer la résistance ohmique et la polarisation totale de I'entité. Cette
méthode est connue sous le nom de spectroscopie de 'impédance électrochimique (EIS).

Les recommandations suivantes sont données pour la présente méthode d’essai.

a) Courant continu

L’EIS peut étre réalisée a une tension en circuit ouvert ou sous une charge électrique. Il est
rgcommandé deffeciuer Tes mesurages en courant continu afin d appréhendef les
différentes opérations se produisant sous charge. Pour les mesurages de I'électrolyse, le
courant externe doit étre négatif (voir 5.6). Par conséquent, une source de courant’ cgntinu
est nécessaire. En mode électrolyse, une attention particuliere doit étre portée ‘au fait que
lefs mesurages de I'EIS effectués en courant direct peuvent exiger que I'eéquipement EIS
soit capable d'appliquer de hautes valeurs en courant continu (plusieurs dizaings ou
ce¢ntaines d’ampeéres), et capable d'interagir avec les charges en couranf'‘eontinu appliquées
all courant.

b) Amplitude du signal d’excitation

Llamplitude de perturbation recommandée pour un signal en€ourant alternatif est d’environ
11% a 3 % selon le bruit du systéme. Par exemple, un¢gsignal d’excitation en tepsion
alternative est de 10 mV a 30 mV par cellule, et un signal d’excitation en courant altgrnatif
est de 3 mA/cm? & 30 mA/cm? a une densité de courant-continu de 1 mA/cm?2-.

c) Mode balayage

Illest recommandé de commencer les mesurages avec de hautes fréquences afin d’obtenir
rgpidement des sorties et de voir directement si les mesurages donnent des réspltats
ag¢ceptables. Ensuite, balayer avec des fréquences plus basses.

d) Nombre de points de mesure

Uph nombre de quatre a vingt points par dizaine de fréquences (a répartir uniformément/sous
farme de logarithmes, dans toute la mesure du possible) est exigé; ce nombre doif étre
suffisant pour identifier clairement la géométrie des courbes d'impédance. Eviter dans|toute
lal mesure du possible les composantes fondamentales et les harmoniques de la frégyence
de¢ réseau électrique.

e) Nombre de périodes de mesure

Le mesurage du signal d’entrée est la moyenne de plus d’'une période sinus. Si le ngmbre
de périodes choisi est trés élevé, les mesurages nécessitent beaucoup de temps. Il est
commandé«de’ trouver un compromis entre une durée et une précision de mesure
ceptable{4-a 20 périodes sont réalisables).

En mpde électrolyse, une attention particuliére doit &tre portée au bruit des signaux de tepsion
cause¢ par-une mstablllte de Iallmentatlon en vapeur en partlculler dans des environnements
apeur

doivent étre opt|m|ses afin de réduire le bruit au niveau du mesurage de I’ |mpedance

7.6.3 Post-traitement des données

Pour les mesurages de I'EIS, les paramétres de sortie directement atteints sont la tension (en
mode galvanostatique) ou le courant (en mode potentiostatique). Tous deux sont des signhaux
sinusoidaux. De plus, le déphasage entre le signal d’excitation et le signal de réponse
correspondant est mesuré directement en tant que paramétre de sortie. Il est possible d’obtenir
un spectre d'impédance électrochimique en calculant les impédances correspondantes (voir
I'Equation (B.2)). La méthode la plus couramment utilisée est celle qui consiste en la division
de I'impédance totale en partie imaginaire et partie réelle. Des analyseurs d’'impédance a la
pointe de la technologie contiennent des progiciels puissants qui fournissent directement ces
valeurs calculées en parameétres de sortie. Par conséquent, elles peuvent également étre
traitées en parameétres de sortie directs.
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Le processus électrochimique se produisant dans une unité répétée d’une cellule ou pile a
combustible/électrolyse peut étre modélisé en un circuit électrique équivalent constitué
d’éléments comme des résistances, des condensateurs, des éléments de phase constante. Les
processus individuels se produisant dans les couches des cellules et/ou dans les composants
de la pile correspondante peuvent étre attribués a ces éléments de circuit équivalent. Plusieurs
modéles de circuits sont possibles, comme le démontre la littérature scientifique. Chaque
élément du circuit équivalent représente un processus physicochimique ou électrochimique se
produisant dans la couche cellule/pile, et est stimulé a une (plage de) fréquence particuliére.

Apres avoir choisi un modéle de circuit électrique équivalent (conforme aux relations de
Kramers-Kronig (KK), voir A.7.4), des valeurs initiales peuvent étre assignées aux éléments du
moddgte: < : e iffe . spart du
modéle peuvent étre lues sur la courbe de Bode ou sur le diagramme de Nyquist. Les\gleurs
s sont données comme entrées au modéle de simulation. En utilisant par e€Xemple un
algor{thme des moindres carrés non linéaires complexes, le logiciel peut générer une courbe
(présgntée comme "FIT") simulant le résultat expérimental. A la fin de la simulation, les vgleurs
des différentes résistances, et autres condensateurs et inducteurs sont identifiees.

Les rgsultats des spectres d'impédance doivent étre analysés avec précaution. Premiérement,
ils représentent un phénomene électrochimique complexe se produisant dans des couchgs de
I’entilé de cellules/piles qui ne sont pas encore parfaitement 'comprises. Deuxiémement,
I'obs¢rvation a montré que les spectres étaient trés sensibles (aux conditions de mesure, en
partiqulier a la température, au courant et a la composition/du gaz. Troisiemement} des
pertufbations comme les hautes fréquences des lignes de mesures influencent ou
désayantagent le mesurage. Quatriemement, I'ajustement des spectres au modéle n’est pas
sans erreur — la nature de la courbe et le chevauchemeént'entre les différents arcs d’'impédance
(c’est-a-dire le chevauchement de fréquence entre différents processus électrochimiques) ainsi
que llerreur humaine induite peuvent donner lieu-a'des résultats différents, méme lorsqp’une
courbe est ajustée deux fois par la méme_personne. C’est pour cela qu’il est parfois
recommandé d’utiliser les résultats directs\dir’ spectre EIS pour analyser les changements
d’impédance en fonction des différentes ‘couches de cellule/pile, a des conditions de
fonctjonnement différentes, ou en fonction*de la durée.

Tous|les parameétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres de sortie d’essai (TOP) et grangeurs
dérivees de cet essai sont donnes-a I'Article A.7.

7.7 | Essai de durabilité 4 cycle de courant
7.71 Objectif de l'essai

L’objectif de cet«essai est d’évaluer la capacité d’'une entité d’assemblage de cellules/p|les a
moduler sa puissance selon des profils de charge spécifiques a I'application, pouvant couvrir
les miodes pile.a combustible et électrolyse, par exemple en lien avec I'écrétement des pqintes
assog¢ié a-la.génération d’électricité renouvelable fluctuante. Cet essai a pour but le meslirage
de la|réponse de I'entité d’assemblage de cellules/piles en fonctionnement quasi dynamnjique,
c’estda-dire avec des niveaux de courant qui varient mais en conditions galvannqu ques
locales (a courant constant pour un point de fonctionnement donné).

7.7.2 Méthode d’essai

L’action principale de cet essai est I'enregistrement de I'évolution de la tension de I'entité
d’assemblage de cellules/piles a des niveaux de courant variés pouvant couvrir le
fonctionnement en pile a combustible (courant généré), le fonctionnement a électrolyse
(courant stocké dans de I'hydrogéne) ou le fonctionnement réversible. Un cycle peut
comprendre plusieurs plateaux a des valeurs de courant différentes ou a des rampes de courant
continues, et peut étre répété plusieurs fois. L’utilisation de réactif doit rester constante tout au

long de I'essai.
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Pour l'essai, des courants réalistes, des durées de plateaux et des vitesses de rampes
permettant de passer d’'un courant a I'autre doivent étre définis. Cela refléte I'application cible
choisie pour I'essai tout en tenant compte des recommandations du fabricant.

Pour les essais de cycle comprenant des fonctionnements réversibles, le passage du
fonctionnement a pile a combustible au fonctionnement a électrolyse doit assurer une
atmosphére gazeuse adéquate aux électrodes a tout moment.

7.7.3 Post-traitement des données

Un graphique représentant I’évolution des tensions de I’entité d’assemblage de cellules/piles
(Vstadk Vcell €t Vru ;) €N fonction de Ta durée et Ta charge de courant appliquée doit étre fpurni.

Un graphique avec I'évolution temporelle des températures des entités (7;q)/stack)’ dOi} étre
fournj.

Des l|gnes directrices détaillées relatives a I’essai et tous les parameétres d’entrée d’essai (TIP),
parameétres de sortie d’essai (TOP) et grandeurs dérivées de cet essai sont donnés a
I’Artigle A.8.

7.8 | Essai de cycle thermique
7.8.1 Objectif

Les gntités d’assemblage SOC, qu’elles fonctionnent en mode pile a combustible, électrolyse
révergible ou régénératif, sont destinées a supporter unc¢ycle thermique lors du service, ge qui
implique des démarrages et arréts séquentiels deldifférentes périodes, selon I'application.
L'objectif de cet essai est d'évaluer la stabilité d’'une.entité d’assemblage de cellules/piles|SOC
en cgnditions de cycle thermique. Le présent essai’est réalisé en refroidissant la cellule/pjle de
la température de fonctionnement (7T;q)/stack) @ une valeur plus faible T,,;,, @ une vites$e de

changement de température constante durant un nombre de cycles n. Les durées de ma|ntien
a la température de fonctionnement et a;la température minimale respectivement doivent étre
définles au préalable.

7.8.2 Méthode d’essai

Les cycles thermiques peuvenicauser une augmentation des vitesses de fuite, par conséquent
une attention particuliere ‘doit étre portée au mesurage de I'étanchéité au gaz. L’action
principale de I'essai est‘enregistrement des parameétres relatifs a I'’étanchéité au gaz des
entitg§s d’assemblage.de’ cellules/piles SOC, comme la température, la tension en circuit dquvert
et leg débits de sortie. Les parametres de performance comme les tensions en couraht de
fonctlonnement.doivent également étre enregistrés, ce qui permet I'évaluation de la stabilité
thermique de~lentité d’assemblage de cellules/piles SOC et le calcul de ses vitessgs de
dégradation:\I¥ est recommandé d’enregistrer les caractéristiques courant-tension (voir 7.2)
avan{ et @prés un programme de cycle défini. Une attention particuliere doit étre porfée a
I'exagtitdde des lectures de la température et a leur vitesse de changement afin de suiyre la
répo ST thculliquc ot oyatelllc te |J=uo pl&a puaoibic. tatensiondoit-étre-mesuréeen—co tinu,
soit en circuit ouvert, soit sous courant, afin de surveiller I’étanchéité de I'entité d’assemblage
de cellules/piles SOC lors des cycles thermiques. La force de compression exercée sur
I’assemblage de cellules/piles doit rester constante lors des cycles thermiques afin de maintenir
les paramétres reproductibles en ce qui concerne les contacts électriques et I'étanchéité au
gaz. Pour des raisons de sécurité, lorsque I'assemblage de cellules/piles est arrété, la teneur
en hydrogéne de I'électrode négative doit étre maintenue sous 4 % afin d’éviter la création
d’une atmosphére explosive.
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7.8.3 Post-traitement des données

Le post-traitement des données consiste en une analyse de I'évolution des paramétres de sortie
lors de I’'essai. Un graphique représentant I’évolution des tensions de I'entité d’assemblage de
cellules/piles (Vgiack: Veen €t Vru,;) €t la variation de la température appliquée en fonction de la

durée doit étre fourni. Si un courant de référence est appliqué lors du fonctionnement a la
température de la cellule/pile, cela doit également étre représenté.

Les tensions de la cellule/pile Vo, Veey €/0U Vgy ; @ la charge de courant zéro doivent étre
enregistrées et indiquées aprés chaque cycle thermique afin de déterminer une possible

i;G‘G‘ a “‘G““‘- Ot V€ ‘- at €S aaa“a‘ VA'AVILvIe ere—aohe une
ation de la modification de I'étanchéité au gaz de I'entité d’assemblage de la cellule/pile
lors des cycles thermiques.

Tous|les parameétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres de sortie d’essai (TOR) et grangeurs
dérivees de cet essai sont donnés a I'Article A.9.

7.9 | Essai sous pression
7.91 Objectif de I'essai

L’objectif de cet essai est d'évaluer la capacité d’une entité d'assemblage de cellules/piles|SOC
a fonctionner dans des conditions de pression, en mode (€lectrolyse, pile a combustible, ou
révergible. Le test a pour but de mesurer la réponse dedlentité d’assemblage de cellulesfpiles
dans| des conditions de pression, c’est-a-dire sous$. une pression variant de la prefssion
atmosphérique a une valeur définie (qui peut étre plusieurs fois la pression atmosphérique).
Pour [avoir une évaluation compléte de la réponse de I'entité d’assemblage de cellules/piles, il
est recommandé d’effectuer I'essai des caragtéristiques courant-tension (7.2) a différentes
presgdions de fonctionnement. D’autres mesurages, comme lI'essai de durabilité [7.4),
s’applliquent également a cet essai.

7.9.2 Méthode d’essai

L’action principale de cet essai~ est de mettre sous pression l'entité d’assemblage de
cellules/piles SOC pour une évaluation ultérieure de ses propriétés, en mode électrolyse, p pile
a combustible ou réversible, selon les procédures définies dans tous les précéfents
paragraphes de I'Article 7\(7.2 a 7.8). Dans la plupart des cas, la pression est contrélége par
des soupapes de sécurité.

Si I'gssai sous-‘pression débute en mode électrolyse, la mise sous pression de I'entité
d’assemblage~de cellules/piles SOC est effectuée au courant zéro, avec une compositipn de
gaz définie_ aux électrodes positive et négative.

Si 'epsai“sous pression débute en mode pile & combustible, la mise sous pression de I'entité
d’assemblage de cellules/piles SOC est effectuée au courant zéro, avec une composition de
gaz définie aux électrodes positive et négative.

L'essai débute a la pression atmosphérique (1 bar), puis la pression est augmentée
graduellement. La vitesse de la rampe de pression doit se situer entre 1 bar/h et 30 bar/h, et la
valeur doit étre ajustée en fonction de l'installation (capacité des soupapes et volume a mettre
sous pression).

La différence de pression entre le récipient et le compartiment de chaque électrode doit étre
contrblée par un systéme de contrble de la pression et maintenue dans une plage spécifiée par
le fabricant de la pile afin de protéger I’étanchéité et la pile elle-méme. La tenue des essais des
cellules doit étre conforme a la solution d'étanchéité choisie.
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La différence de pression entre les compartiments des électrodes négatives et positives et
d’oxydant doit étre maintenue dans une plage spécifiée par le fabricant de la pile afin de
protéger I'étanchéité. La tenue des essais des cellules doit étre conforme a la solution
d'étanchéité choisie.

La force de compression de la cellule/pile doit étre ajustée a chaque étape d’augmentation de
la pression afin de compenser 'augmentation de la pression a I'intérieur de la cellule/pile.

Le passage du mode électrolyse au mode pile a combustible et I'inversion se font a pression
constante. Si une pression de valeur différente est ciblée en mode électrolyse et pile a
combustible, le changement de pression peut s’effectuer en mode électrolyse ou pile a
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les paramétres d’entrée d’essai (TIP), paramétres de sortie d’essai (TOP) et gran
pes de cet essai sont donnés a I'Article A.10.

fapport d’essai
Généralités
bpports d'essai doivent présenter avec exactitude, clarté et objectivité un nombre suf

rmations qui permettent'de démontrer que tous les objectifs des essais ont été att
n.

Eléments contenus dans le rapport

pport doit présenter au minimum les informations suivantes:

intitulé du.rapport;

iteurs)du rapport;
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c) d

htedu rapport;

d) numéro de référence/identification du rapport d'essai;

e) si

te et date/heure (de commencement) de l'essai;

f) banc d'essai utilisé;

g) données relatives a I'entité d'essai (voir 8.3 pour des informations détaillées);

h) conditions d'essai (voir 8.4 pour des informations détaillées);

i) données d'essai (voir 8.5 pour des informations détaillées).
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8.3 Description des données relatives a I'entité d'essai
Les données relatives a I'entité d'essai doivent inclure au minimum les informations suivantes:

a) nom de produit et marque de I'entité;
b) surface d’électrode active;
c) nombre de cellules (cellules totales, en série, en paralléle);

d) matériaux et épaisseurs des cellules, lorsqu'ils sont connus, et numéro(s) d'identification
des cellules;

e) matériaux d'assemblage de cellules élémentaires, lorsqu'ils sont connus;

f) ggométrie de I'entité;
g) ppsitions de mesure de la température et d'application de la force de compression.

8.4 | Description des conditions d'essai
La dgscription des conditions d'essai doit inclure au minimum les informations suivantes:

a) npm de la ou des personnes réalisant I'essai;
b) instruments et enregistrement d'étalonnage;
c) pfocédure d'essai;

d) historique de I’entité d’assemblage de cellules/piles (parexemple durée de fonctionngment

N heures et nombre de cycles effectués) au moment de’l'essai;

f) éthode d’acquisition des données;

p
h
e

e) critéres d'état stable;
m
plireté et impuretés des gaz;
disposition du banc d'essai.

8.5 | Description des données d'essai

Les données d'essai doivent inclure‘lés informations suivantes:

a) intitulé du ou des essais;

b) conditions de fonctionnement d'essai;

c) résultats d’essai;

d) conditions ambiantes;

e) éyaluation de'incertitude (voir 8.6 pour des informations détaillées).

8.6 Evaluation de l'incertitude

Les ipcertitudes des instruments doivent étre consignées dans le rapport. Si nécessaife, la

variatiep-des-mesurages—et/ou-des—incertitudes—de—mesure—calclée—-apartirdela—variatioh des
oG85 estHage8s—8t-out—a8sHcetihtdaes—-ae8-hesute-caitute 6apatH—a8—+a-YaHaHe

mesurages et des incertitudes des instruments doit étre consignée dans le rapport.
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Annexe A
(normative)

Procédures d'essai détaillées

NOTE Les lignes directrices données dans I'Annexe A sont tirées de et pleinement détaillées dans les modules et
programmes d'essai développés dans le projet européen SOCTESQA (voir la Bibliographie).

A.1  Objectif d’essai

La détermination de l'objectif d un essal constitue la premiere parte de la planiication |de la
procddure d’essai d’'une cellule/pile a oxyde solide céramique. Les objectifs peuvent étre

e l|évaluation de la performance;
o |3 stabilité dans le temps a des conditions (constantes) données.

En ayant les objectifs d’essai a I'esprit, I'essai peut étre planifié en e¢hoisissant d’abqrd le
domgdine d’application approprié, les conditions de fonctionnement approptiées (en fonctipn de
I'application), le mode de fonctionnement, et laquelle de la celluleou de la pile est Iq plus
adaptée a I'essai.

A.2 | Installation

La prpcédure de l'installation d'essai doit étre la suivante.

a) Vgrifier le matériel de mesure et de controle"afin de déceler toute fuite. Il exisfie de
npmbreuses méthodes de vérification de fuite; telles que les détecteurs du point de bdlle et
Ids détecteurs de fuite a 'hélium. Le choixde la méthode dépend de I'équipement utilisé.
Le bon fonctionnement du matériel d'essai doit étre vérifié par une comparaison d¢ ses
erformances avec les paramétres.spgcifiés en 6.2.

p
b) Préparer une entité d’assemblage.de cellules/piles composée d’'une ou de plusieurs celllules,
d’lun passage des gaz, d’interconnecteurs, de collecteurs de courant, d’isolants, et d’qutres
composants conformément_a,la méthode et a la procédure d’assemblage recommardées
p$r le fabricant. Avant dé raccorder la cellule/pile au banc d’essai, mesurer la résisfance
[

tre les points conducteurs de courant de I'électrode positive et de I'électrode négative
n de déterminer la présence ou non d’un court-circuit. Mesurer la résistance entfe les
points conducteurs de la cellule afin de déterminer s’ils sont isolés électriquement. Mesurer
lels résistances entre cellules. Ces valeurs ne doivent pas indiquer la présence d’un ¢ourt-
circuit mais doivent, en revanche, étre similaires a celles spécifiées par le fabricant.

c) Placer I'entité d’assemblage de cellules/piles dans un environnement a la tempénature
controléeet installer:

o [ fercablage de la lighe de mesure de la tension,

e les raccordements électriques,
e [|’équipement de force de compression,
e les couples thermoélectriques,
e la tuyauterie d'alimentation et d'évacuation du gaz.
d) Raccorder les éléments énumérés en c) avec les sous-systémes correspondants.

e) Veérifier que l'isolation entre les couples thermoélectriques et la cellule/pile est correcte.
L’équipement de force de compression et la cellule/pile doivent également étre isolés
électriquement. Vérifier qu’aucune tuyauterie et partie de I'installation d’essai ne présente
de fuite de gaz.
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f) Vérifier I'isolation a la terre des cablages et autres. Il est recommandé de vérifier I'isolation
préalablement au raccordement du matériel de controle de sortie ou de I'équipement de
mesure. De plus, un céblage correct doit faire I'objet d’une vérification au niveau des
raccords de joints.

g) Aprés les vérifications susmentionnées, I'équipement de mesure est soumis a une
vérification de bon fonctionnement.

A.3 Essai de caractéristiques courant-tension (voir 7.2)

A.3.1 Parameétres d’entrée d’essai (TIP)

Pour [cette procédure d'essai, il existe deux types de parametres d’entrée d’essai (TP ou
conditions d’essai): variable et statique. Les entrées d’essai statique et variable appliquéep lors
de I'gssai sont données au Tableau A.1. Selon I'objectif de I'essai, le profil du point‘de congigne
du cdurant (nombre d’étapes, niveaux et vitesse de changement) doit étre spégifié.
Tableau A.1 — Paramétres d’entrée d’essai (TIP)
pour un essai de caractéristiques courant-tension
TIP statique TiP~ariable
Grandeur Symbole Grandeur Symbole

Débi{ volumétrique total du gaz a I'entrée 9y neg,in Courant de la cellule/pile (en cas de §

de I'dlectrode négative Y contréle galvanostatique)

Débif volumétrique total du gaz a I'entrée 9y, pos,in Durég-de.maintien a un point de L9

de I'dlectrode positive R fonctionnement donné

Débif volumétrique du composant gaz i a 9y i neg.in Durée de mise en équilibre a un point de hq

I’entrge de I'électrode négative B fonctionnement donné

Débif volumétrique du composant gaz i a 9y, posin Durée d’acquisition a un point de Jeq

I'entrge de I’électrode positive TON fonctionnement donné

Fracfion molaire du composant i du flux X neg.in Tension de la cellule/pile (en cas de V

des daz de I’électrode négative de la o contréle potentiostatique)

pile/dellule

Fracfion molaire du composant i du flux X; pos,in

des daz de I'électrode positive de la Y

pile/dellule

Température d’entrée du gaz'd’électrode Tneg in

négalive

Température d’entrée du gaz d’électrode pos,in

posit|ve

Température du.feur Tturnace

Pression dutgaz a I'entrée de I'électrode Preg,in

négative '

Presgion'du gaz a I'entrée de I'électrode Do in

positive i

La courbe J-V est effectuée en contréle galvanostatique a un point de travail donné. L'étape
débute en réglant les TIP sur leur valeur spécifique, puis s’en suit une durée de stabilisation
ou de mise en équilibre durant laquelle le ou les critéres de stabilité du ou des TIP spécifiés
sont satisfaits.

A.3.2 Parameétres de sortie d’essai (TOP)

Le Tableau A.2 répertorie les paramétres de sortie d’essai (TOP) déterminés dans I'application
du présent essai. Le TOP le plus important est la tension de la cellule/pile. Les autres TOP
peuvent étre mesurés et enregistrés en fonction de I’objectif de I'essai.
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Tableau A.2 — Paramétres de sortie d’essai (TOP)
pour un essai des caractéristiques courant-tension

Grandeur Symbole
Tension de la cellule/pile (en cas de contrdle galvanostatique) 14
Courant de la cellule/pile (en cas de contrble potentiostatique) 1
Température du gaz d’électrode négative Tneg’in
Température du gaz d’électrode positive Tpos,in
Température du gaz d'échappement de I’électrode négative Tneg,out
Température du gaz d'échappement de I’électrode positive Tpos’out
Température de la plaque haute de la pile Tip
Température de la plaque basse de la pile Tgp
Température de la cellule T

cell

A.3.3
Le T

Grandeurs dérivées

hbleau A.3 ci-dessous répertorie les grandeurs pertinentes pouvant étre dérivée

calculées a partir des paramétres d’entrée et/ou de sortie dessai.

S Oou

Tablleau A.3 — Grandeurs dérivées pour un essai des caractéristiques courant-tension
Grandeur Symbole Formule
Densgjté de courant J I
Aactive
Résigtance spécifique a la surface Rasr AV (J)
AJ
Puisgance électrique Py, Vitack ~ 1
Température moyenne de la pile Totack.av Voir des exemples au 7.5.3
Utilisption de réactif a I'électrode positive Ugas,pos Rg Ty )i
Po ”'F'Z(xi,pos "4y pos,if/
Utilisption de réactif.a I'électrode négative gas,neg Rg Ty 7

Po n-F- Z(xi,neg 4y neg,in

La tension SOC est mesurée comme cela est décrit au moment de la stabilité du TIP ou lorsque
la température de la cellule/pile se trouve sous une limite spécifiée. Lors de I'essai, tous les
TIP et TOP doivent étre mesurés et enregistrés comme cela est décrit.

A.3.4

Mesurage des caractéristiques courant-tension

L’essai débute en conditions de tension en circuit ouvert (OCV) (courant zéro), évolue vers le
courant ou la tension spécifié(e) pour enfin revenir en OCV. Le courant est modifié
progressivement ou a l'aide d’'une rampe ayant une vitesse définie. Le nombre total et la taille
d’étapes doivent étre identiques a la fois dans la partie ascendante et descendante.

Un profil de mesure typique en mode de fonctionnement SOFC et SOEC combiné est donné a

la Fig

ure A.1.
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Figure A.1 — Représentation qualitative des TIP lors d*un essai de caractéristiques
courant-tension en fonctionnement combiné (SOFC et SOEC)
A chaque étape, le courant est maintenu constant pendant une durée spécifique |ty
(Figufe A.2). Pour chaque étape de courant k, ;e comprend la durée de mise en éqyilibre
(teq) et la durée d’acquisition des données (tacq). La durée de mise en équilibre débute|avec
fawel [€t S€ termine au début de 7.
= [dwell & = [dwell &
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Figure A.2 — Représentation schématique de la procédure d'essai de caractéristiques
courant-tension a deux points de consigne consécutifs k et k + 1

Par convention, la densité de courant J est considérée comme positive en mode pile a
combustible et négative en mode électrolyse. L'utilisation de combustible est proportionnelle a
la densité de courant puisque le débit du réactif d’entrée et les compositions restent constants
pendant le tracé de la courbe J-V. Par conséquent, elle peut étre tracée sur un axe des
abscisses secondaire.
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L’'exemple de la Figure A.3 prend en considération la méme composition de gaz pour les
électrodes positive et négative en mode pile a combustible et électrolyse, ce qui donne lieu a
la méme OCV. Cela ne doit cependant pas nécessairement étre le cas.

7 A\ Utilisation de combustible en mode pile
_ Conversion de la vapeur en mode électrolyse a combustible

Mode pile a combustible

Electrolyse \

En fq
méth

o Meéthode A — Acquisition de donnée a durée de tenue‘longue

D

a<
La

o Meéthode B — Acquisition de donnée\a durée de tenue courte

D

A.4

A.41

afin d’empécher que les modifications de température n’affectent la tension SOC

.
7

Densité de courant(J)

IEC

Figure A.3 — Représentation schématique d’une courbe J-V
en mode électrolyse et pile a combustible

nction de la durée de maintien ou de maintenance, .il-est possible d’appliquer
bdes d’analyse différentes:

ans cette méthode, ¢y, €st, par hypothése, assez long pour atteindre la stabili

bns cette méthode, le mesurage de la tension doit s’effectuer le plus rapidement pos

sistance spécifique & Na surface (RpgRr)- A chaque étape de courant,

riations trop hautes\de température, mais a la fois assez long pour obtenir des dor]
mesure suffisantes.

Essai d’utilisation de réactif efficace (7.3)

Paramétres d’entrée d’essai (TIP)

Cette

deux

té de

tgnsion durant feq et que la variation de température a chaque étape de courant n’egt pas
bsez significative pour influencer la tensier’ou la résistance spécifique a la surface (RpagR)-
inconvénient de cette méthode est quielle nécessite de longues périodes de mesursg.

ssible
et la

Ldwell

oir la Figure A.2) doit étre le plus court possible afin de réduire le plus possible¢ des

nées

procédure d'essai peut s’appliquer au réactif de I'électrode négative et au réac

tif de

I’électrode positive. Le Tableau A.4 répertorie les TIP du premier cas, lorsque le seul paramétre
variable est le débit de gaz de I'électrode négative a I'entrée de la cellule/pile. Le Tableau A.5
répertorie les TIP du second cas, lorsque le seul parameétre variable est le débit de gaz de
I’électrode positive a I’entrée de la cellule/pile.

Afin d'évaluer 'effet du débit de gaz d’électrode a I'entrée de la cellule/pile, la fraction molaire
du réactif dans I'électrode doit rester constante, par conséquent le rapport g ; heg in / 4y neg,in

doit rester constant (c’est-a-dire la constante x; o4 ,). Dans le cas de I'électrode positive,
lorsque de I'air (ambiant) est utilisé, il s’agit d’'un mélange naturellement constant.
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