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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

MEASUREMENT PROCEDURES FOR MATERIALS
USED IN PHOTOVOLTAIC MODULES -

Part 6-2: General tests —
Moisture permeation testing of polymeric materials
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FOREWORD

nternational Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization co

peration on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields. To this
dition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications, Technical
cly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as [IEC-Publication(s)]
hration is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interésted in the subject d
participate in this preparatory work. International, governmental and naonsgovernmental orgarn
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bsted IEC National Committees.

Publications have the form of recommendations for interQational use and are accepted by IEC
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cations is accurate, IEC cannot be held responsible” for the way in which they are used or
terpretation by any end user.
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The text of this International Standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
82/1659/FDIS 82/1690/RVD

: Solar

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.
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A list of all parts in the IEC 62788 series, published under the general title Measurement
procedures for materials used in photovoltaic modules, can be found on the IEC website.

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e withdrawn,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 amprded-

IMPORTANT - The 'colour inside’' logo on the cover page of this publication inticates
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 part of IEC 62788 describes methods to measure the permeation properties of polymeric
materials. The degradation of PV modules is known to go through many different corrosion
processes. These degradation processes may depend upon moisture ingress into the
encapsulant, edge seal, frontsheet, or backsheet materials. Typical polymeric materials used
include (amongst other polymers) ethylene-vinyl acetate (EVA) and polyolefins for
encapsulants, polyisobutylene (PIB) for edge seals, and polyethylene terephthalate (PET),
polyvinyl fluoride (PVF), or polyvinylidine fluoride (PVDF) for backsheets. Therefore, knowing
the moisture permeation characteristics of polymeric materials is relevant for module design.
These properties can be determined as a function of temperature and relative humidity. With

these Wmmwwmmmm to the
use enjironments.
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MEASUREMENT PROCEDURES FOR MATERIALS
USED IN PHOTOVOLTAIC MODULES -

Part 6-2: General tests —
Moisture permeation testing of polymeric materials

1 Scope

This dpcument provides methods for measuring the steady-state water vapour transmission

rate (

VTR), water vapour permeability (P), diffusivity (D), solubility (S), afdYmpisture

breakthrough time (74,) (defined as the time to reach 10 % of the steady stater WVTR) for

polymgric materials such as encapsulants, edge seals, frontsheets and backsSheets.|These
measufements can be made at selected temperatures and humiditynlevels as deemed
approgriate for evaluation of their performance in PV modules. Measureément is accomplished
by inspection of the transient WVTR curve and by fitting it to a theoretical Fickian model. This
documegnt is best applied to monolithic films. If multilayer films are uséd, the D and S valdes are

only af

This ddg
for oth

and sc

2 Nd

The fol
constit
For u
amend

IEC TS

ISO 25
Gravin

ISO 99
materi

parent values, but the steady-state values can still be measured.

cument was written for the measurement of water permeation, but it can equally ble used
er permeants such as O,. In this case the same diffusion equations, fitting procgdures,

bling arguments are used.

yrmative references

lowing documents are referred to inthe text in such a way that some or all of their gontent
Lites requirements of this document."For dated references, only the edition cited applies.
dated references, the latestedition of the referenced document (includirlg any

ents) applies.

61836, Solar photovoltaic energy systems — Terms, definitions and symbols

28, Sheet materials — Determination of water vapour transmission rate (WYTR) —
etric (dish) method

32, Papell and board — Determination of water vapour transmission rate off sheet
hls — Dysramic sweep and static gas methods

ISO 15

10641, Plastics — Film and sheeting — Determination of water vapour transmission Rate

— Part

1: Humidity detection sensor method

ISO 15106-2, Plastics — Film and sheeting — Determination of water vapour transmission Rate

- Part

ISO 15
— Part

ISO 15
- Part

ASTM
and sh

2: Infrared detection sensor method

106-3, Plastics — Film and sheeting — Determination of water vapour transmission Rate
3: Electrolytic detection sensor method

106-4, Plastics — Film and sheeting — Determination of water vapour transmission Rate
4: Gas-chromatographic detection sensor method

F1249-06, Standard test method for water vapour transmission rate through plastic film
eeting using a modulated infrared sensor
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3 Terms, definitions and symbols

For the purposes of this document, the terms and definitions the terms and definitions g
IEC TS 61836 and the following apply.

iven in

ISO and IEC maintain terminological databases for use in standardization at the following

addresses:

e |EC Electropedia: available at http://www.electropedia.org/
e |SO Online browsing platform: available at http://www.iso.org/obp

3.1 rerms and defmitions

3.11
edge deal

polymgric material designed to be placed between two impermeable (or withlextremely low

permeability) frontsheet and backsheet materials to restrict moisture ingress ffom the si

3.1.2
Fickiah
material for which the diffusivity is constant, independent of goncentration of the pe
within the experimental uncertainty

3.1.3
permepbility

state of quality of a material or membrane that causes.it'to allow liquids or gases to pass t
it
3.1.4

diffusiyvity
measufe of the capability of a substance tobe diffused or to allow something to pass by di

3.2 Symbols
temperature [°C] or(K]

des

meant

hrough

ffusion

t time from application of moisture or the start of the experiment [h]
Tyelay instrumental delay time [h]

Tqo time for WW/.TR to reach 10 % of its steady-state value [h]

Ty0 timefor WVTR to reach 50 % of its steady-state value [h]

/ sample thickness [mm)]

H relative humidity [%]

Tr water vapour transmission rate [g-m™2-day~']

P water permeability [g-mm-m~2-day~1]

water diffusivity [cm2-s71]

S water solubility [g-cm™3]
K40 moisture ingress breakthrough constant [cm-h=0.5]
P, Arrhenius permeability prefactor [g-mm-m~2-day~1]

Eap Arrhenius permeability activation energy [kJ-mol=]
Arrhenius diffusivity prefactor [cm2-s71]

Eap Arrhenius diffusivity activation energy [kJ-mol~"]
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So Arrhenius solubility prefactor [g-cm™3]
Eag Arrhenius solubility activation energy [kJ-mol™1]
Ko 10 Arrhenius moisture ingress breakthrough constant prefactor [cm-h=0.5]

Eagqg Arrhenius moisture ingress breakthrough constant activation energy [kJ-mol=1]

4 Apparatus

Any instrument capable of measuring the transient permeation through a membrane shall be
used. Many examples of apparatus that are suitable for these measurements are described in
ASTM| F1249-06, ISO 2528, IS0 9932, ISO 15106-1, 1SO 15106-2, ISO 15106-3, and
ISO 19106-4. The key characteristics to look for are high precision and small timescales|for the
response to changes. At low permeation rates, the amount of moisture adseorbed onto
instrument surfaces becomes a problem, because it limits the useful preCision off some
instruments.

5 Test specimens

The sditable polymer film sample thickness will depend on¢the’ transient WVTR apd the
instrumental setup. Typically, samples are between 0,25 mm” and 2 mm thick, bu{ other
thickngsses may be used. Very low-permeability materials, such as polychlorotrifluoroethylene
(PCTFE) may require much thinner films so that permieated water is detectable |at low
temperatures. Conversely, high-diffusivity materials (suchk’as silicones) may need to be gseveral
millimgtres thick to accurately separate the lag timej associated with transient diffusior] in the
polymar, from the instrumental delay. For very thick samples, care shall be taken to assess
and/or[minimize moisture ingress from, or egress to, the external environment from the¢ sides
of the sample. Thickness variation shall be less than 5 % over the sample area of interest.
The suggested sample test area is between’6 cm2 to 100 cm2, but other areas may be used if
desired.

NOTE Masks can be provided by permeation”equipment manufacturers and are typically made of an Al foi|l with an
2

adhesivé on one side. These masks are_typically designed to reduce the transmission area from 50 cm? to § cm?.
Samplégs shall be processed or cured (if applicable) in accordance with the manufagturer’s
specification. Verify that.the sample does not change during measurement through [oss of
volatilgs or other chemical degradation processes in a way that could change the permeation
properties relative to'the intended use environment. This can be verified by comparing initial
measufements with\ahother set of measurements, made under the same conditions, [on the
same {ilm, at a_later date. If permeation changes with aging, one shall either only usé¢ fresh
samplgs or aged’'samples and note the sample history in the test report.

Sample-sdrfaces shall be smooth and flat with uniform thickness (< 5 % variation in thickness).
This camrequire curimg {or thermmattreatment)witite beingtetdbetween ftat, ptamarsurfaces.
Masking the samples or supporting them with a mesh can be necessary during testing at higher
temperatures to prevent sag or other deformations of the sample.

Some materials, particularly polyisobutylene-based edge seals, are very tacky and prone to
stick to the surfaces of the measurement instrument. In this case, a thin (preferably < 0,05 mm),
highly permeable (50 g-m~2-day~'), non-stick supporting film may be used. If a film like this is
used, verify that it does not impact the results by measuring films of at least two different
thicknesses. If the films do not impact the measurement, the steady-state WVTR will scale as
1/1 and the transient time should scale as 1//2, where [ is the sample thickness.
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If a thicker specimen is needed, multiple layers of film may be simply stacked together in the
test fixture as long as the air gap between layers is minimized. It is recommended that the
laminate be run through a roll laminator or some other means to create good contact between
films. This method yields acceptable results because the volume of the air gap is very low, the
mole fraction of water in air is typically low, and the diffusivity of moisture in air is very high. If
applying this method to other permeants, such as oxygen, small gaps between layers are likely
to affect the results. Here, one shall verify the WVTR and the transient time scale as /~! and
172 respectively.

When measuring multilayer laminate films containing layers of different materials (e.g. a
backsheet consisting of a fluoropolymer/polyethylene terephthalate/ethylene vinyl acetate), this

film la

accord
perme
diffusiy

outlined for the time scales on the transient curves.

6 Pr

For mq
testing
time a
50 °Ci
with lo
might
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sample
betwegq
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gas. A
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should
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ocedure

can be used to reduce the equilibration drying time in the instrument. The required
nd temperature will depend on the sample diffusivity.\A drying temperature of 4

W D, can take longer to dry. For samples suchyas edge seals with desiccants,
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Figure 1 — Diagram of a diffusion cell
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For testing at 100 % RH, inject (or otherwise apply moisture as a step change) 3 ml to 10 ml of
H,O into the permeant source chamber of the cell and monitor the WVTR over time noting the
time H,O was added. Water shall not be added to the point of filling up the chamber and
contacting the sample. The water should be equilibrated to the desired temperature within
+10 °C. More than 10 ml of water may be necessary for larger films so that there is enough
liquid to cover the bottom of the chamber. When the WVTR has reached steady state, the
experiment can be terminated.

Experiments may also be conducted at humidity levels below 100 %. Any method that can
produce a step change in humidity may be used. The step change in humidity shall be short
enough to reach at least 90 % of the desired value in a time less than 0,05 - T,,, where T, is

the timgatwhich WVTR T, 5) 15 haffof the WV TR at steady state:

EXAMPLE Controlled humidity step change can be accomplished by placing the test cell in(a“ehamper with
controllgd temperature and humidity. Dry nitrogen or air is blown through the side of the film where the watgr will be
sourced| Care is taken such that the tubes go through the chamber for a sufficient length of‘time to thermally
equilibrgte the gas before it contacts the test cell. This could require one to place a thermocouple in the N, flow to

make this determination. Once thermal equilibration is achieved, and the permeated moisture-rate is below detection,
air is pujled out of the water source side using a pump allowing the humidified air in_the ‘chamber to enter|the test
cell. Thg vacuum pressure must be low enough that it will not deform the sample..

The time to be considered adequately close to the steady state shall be at least 4 - T},,, but
prefergbly greater than 8 - T,,, for Fickian materials. For nons<Fickian materials (e.g. edge seal

materials loaded with desiccant), this steady-state time may‘not need to be as long becpuse a
more gbrupt curve is typically obtained. For non-Fickian.materials, a duration of at least ## - T4/,

shall elapse, or alternatively if the WVTR has not changed by more than 5 % over a time|period
of 0,5 J'1,», then sufficient data has been collected and the test can be terminated.

The diffusivity and solubility of moisture in the.material, along with the instrument capgbilities
affect fhe thickness of the sample needed forimeasurement. The half-time T, shall be 10 times

greatef than the instrument delay time (7yeay) to determine the diffusion coefficient|or the
breakthrough time T,. If the half-time 7Ty, < 10 Tg),y, then increase the sample thickngss and
retest.|The T, should vary with thie square of the sample thickness so a fourfold incrgase in
T,,o should be obtained for a“doubling of the sample thickness. Conversely, the $ample

thickngss may need to be reduced if the permeation rate is below the detection limit| of the
instrument or if adsorption.0f moisture on instrument surfaces contributes unpredictably to the
instrumental delay time\(Zqg|ay)-

7 Calculations

7.1 Determination of diffusivity and solubility of moisture

An exampfe of Tow to catcutate diffusivity and—sotubitity 75 givernm im Annmex A1 he instrument
delay time T,,, accounts for the fact that for a specific instrument, with a specified flow rate,

at a given permeation rate, there will be a delay between when moisture permeates a film and
when it is detected. This value should vary approximately inversely with the carrier gas flow
rate, and typically (but not always) is independent of sample thickness and permeation
properties. For very low permeation rates, T4e,, may further be affected by adsorption on the

instrument surfaces. This value shall be determined using one of several methods: as a
constant for an instrumental configuration by measuring two samples of a material with different
thicknesses (/) at the same conditions and fitting the same set of values for D, S, and T,y to

the two data sets. Alternatively, Tyq,, may be determined by measuring the same Fickian film
at several temperatures and fitting them using the same value for Ty ,, after fitting to an
Arrhenius curve to obtain a straight line. An upper limit for Ty, ,, can be determined by
measurement of a thin film with a very short transient.
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The di

ffusion shall be considered Fickian if (ignoring instrumental re-zeroing or similar noise)

the WVTR (7R) data closely fits Equation (1),

fme the

f50 to
¢ recommended. This equation is only applicable for Fickian materials where the diffusion

st—fit to Equation (1) can be determined by minimizing the sum lof the square releduaIs,
sured Tr(?)] — [Tr(?) from Equation 1]}2. A visual fit only of the data is acceptable also.
bf these methods is easily accomplished by using a spreadsheet. It is suggested that the

spreadsheet be set up allowing the data to be fitted by adjusting the parameters D - S|/ / and

hese parameters can be independently and visually fit to the equation more easily. The

ily D -S/1is the steady-state WVTR and is fitted) first. This is followed by fitting the
ity D /12, which is the characteristic diffusion.time and is adjusted to match thel lag in

ation.

Valuesg|for D and S shall only be determined with.this method for Fickian materials. When making
this defermination, a minimum of 10 data points shall be taken, at even intervals, before 4 - T 5.
A matdrial is considered Fickian if the difference between the measured and calculated |values

has anlerror that is less than 5 % of the-steady-state WVTR at all points (instrumental transients,
such ap those caused by re-zeroing, may be ignored in this determination) (see Figure A.1 and

Figure

A.2 for examples). Often;. @/laminate material may have a single low-permeability layer

that dgminates the transient permeation resulting in a composite structure with the appeprance
of beinlg Fickian. In the case‘of any laminate film, the diffusivity and solubility shall be rgported

as being only apparent properties (D

and S

app’ aPP)'

Permepbility (P), orispecific Tg, is defined as P =D - S = T - [. Because this quantityl is not

depen

of am

materi

7.2

terialsitcan often be a better property (than WVTR) for intercomparison of d|fferent

I%ent on sample thickness, on the transient permeation time, or on the non-Fickian|nature
Is. Permeability values shall be reported after the material has reached steady sfate.

Determrimatiomof breakthroughcomnstant

Examples of how to calculate the breakthrough time are given in Annex A. For materials used
as edge seals, or for low-diffusivity encapsulants intended to be used to similarly reduce
moisture ingress, the 10 % breakthrough constant K, relates the distance, X, for moisture

perme

ation at a constant temperature and relative humidity to elapsed time as,

X = Kyt (2)

This value is determined by substituting the film thickness / for X as
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[

f10% = T g

where 744 is the time where the transient WVTR reaches 10 % of its steady-state value (see

Clause A.3). Substitution of X and / is a good approximation for the case of a low-diffusivity
edge seal used with a high-diffusivity and/or high-solubility encapsulant, because once moisture
gets through the edge seal it will be quickly diffused away making the concentration on the
other side of the edge seal effectively zero. This situation is well represented by the transient
diffusion through a film as they are both one-dimensional diffusion situations. For the case of
an encapsulant without an edge seal, this relationship is only approximate and intended to give
a roughrelative estimate of how far moisture would be expected (0 permeate.

The vglue of K,y can be computed for fickian or non-Fickian materials, see Figure A.1 and
Figure|A.3. For Fickian materials, K4, = 3,89 - D05,

7.3 Variable temperature measurement
With germeation equipment designed to operate at variable temperatures, an Arrnhenius

activatjon energy may be computed for the moisture permeation parameters, including a
prefacfor and an activation energy as:

D(T)= Doe(_‘?;D)

or In(D):(_EaDj(%)Hn(DO) (4)

S(T):Soe(f;s] ap In(S):[_EaSJK%an(SO) (5)

P(T):Poe(g?jj or |n(P):(_E£jGJ+|n(PO) (6)

—Eamo]

K10(T)=K0’106( RT or |n(K10):(_Ea—K10j(%j+ln(Koy10) (7)

In Equptiens (4) to (7), Eap, Eag, Eap, and Eag,q are the activation energies, and D, |S,, P,,
K, 19 are the prefactors for ditfusivity, solubility, permeability, and the 10 % breakthrough

constant, respectively. Plot the natural logarithm of the relevant parameter vs 71 in K=1 and
compute the least squares fit slope of the line. A minimum of three temperatures spanning at
least 30 °C shall be used. The activation energy is thus calculated as the slope multiplied by
the universal gas constant, R = 8,314 J-mol~1-K~1 and the prefactor as the exponent of the
intercept. The uncertainty in these factors shall be calculated accounting for the uncertainty in
the individual data points and in the fit of the line on the Arrhenius plot.

Some materials can have a different Arrhenius curve above and below a phase transition. This
is especially likely if the material goes through a melt transition. In this case, the relevant
temperature range of applicability shall be reported.
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NOTE For a Fickian material, the activation energy Eapqy = 0,5 EaD.and Ko10= 3,89 - D0°'5. But, for a desiccant-
filled material (e.g. a typical edge seal material) where the amount of water adsorbed in the desiccant is much greater

than the amount of water dissolved in the polymer matrix, Ea,, = 0,5 Ea, [2]1.

7.4 Variable relative humidity measurement

Some instruments may be equipped to expose samples to variable controlled humidity levels.
For Fickian materials, this will also allow one to determine the solubility as a function of relative
humidity. When fitting variable humidity data, the diffusivity measurements shall be constant for
a given temperature, otherwise the material is not considered Fickian even if Equation (1) can
be fitted within an uncertainty of 5 % of the WVTR for each individual data set. For a given
temperature, the measured diffusivity shall not vary by more than 10 % over a humidity change
of 50 9 ; fckiam: fckiam, je over
an RH|span of at least 50 % with at least 3 measurement points.

If the spolubility is linear with relative humidity, one can simply state so. Otherwisg,.the sqlubility
values|for each relative humidity at a given temperature shall be individually”reportgd or if
anothefr functional form fits the data, it may be provided with the appropriate)constants. Altypical
functiopal form is a power law relationship between solubility and RH. Itis(possibly, though less
hat a material with a non-linear solubility with RH could be(Fickian. If a material is
ined to not be Fickian, only the individual measurements from) each condition of " and
RH shall be reported.

8 T¢st report

A report of the tests, with measured performance characteristics, shall be prepared by the test
agency. Each test report shall include at least thecfollowing information:
a) atitle;

b) name and address of the test laboratorytand location where the tests were carried opt;
c) unipgue identification of the report and of each page;
d) narne and address of client, where“appropriate;

e) dedcription of the sample \construction and identification of the item tested, in¢luding
spgcimen thickness, temperature and humidity setpoints used;

f) chgracterization and condition of the test item; including the method and details of spécimen
prejparation (including, if applicable, curing, lamination, sample history or [similar
processing) and any preconditioning;

g) date of receipt of test item and date(s) of test, where appropriate;
h) ideptification)of test instrument used;

i)
)

refIrence to sampling procedure, where relevant;

any ‘deviations from, additions to, or exclusions from, the test method and any other
information relevant to a specific test (e.g. sample preparation or permeant type);

k) measurements, examinations and derived results supported by tables, graphs, sketches and
photographs as appropriate (e.g. Arrhenius plots or plots of reported parameters as a
function of temperature or humidity);

[) calculated, or measured values of the following parameters and constants with calculated
uncertainties as applicable:

1) for individual measurements report as applicable:
i) TI[°C]
ii) RH [%]

1 Numbers in square brackets refer to the Bibliography.
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m) for
parameters are apparent values only using the{subscript “,¢ attached to all s

n)
0)
p)

q)
r)

—14 -

i) Tg[g-m~2-day]

iv) P [g-mm-m~2-day]
v) D [cm2-s1]

vi) S[g-ecm3]
V||) K10 [Cm'h'0'5]

IEC 62788-6-2:2020 © |IEC 2020

2) for a series of measurements, report the temperature and RH range used, and as
applicable:

i) Py lg'mm-m2-day]

i) Eap [kJ-mol]
iii) Do[cm2-3'1]

iv) Eap [kJ:mol-1]

v) S, [g-cm]

vi) Eag [kJ-mol"]

vii) Kg 40 [cm-h0:5]

viii) Eayqq [kJ-mol-1]

specimens composed of multiple layers, indicdte that the measured pernjeation

(e.9. Dgfr);

as
as

as
the

atement as to whether or not the material’js considered Fickian;
atement of the estimated uncertainty of-the test results (where relevant);
gnature and title, or equivalent identification of the person(s) accepting responsib

content of the report, and the date of issue;

”

mbols

ility for

where relevant, a statement to.the effect that the results relate only to the items tested;

a g
apf

tatement that the reportishall not be reproduced except in full, without the

roval of the laboratory.

written
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Annex A
(informative)

Example data

A.1  Example of Fickian diffusion

EVA follows the Fickian model:

T=85°C

RH =100 %

[=2,8¢ mm

Tr = 1[4 g-m~2-day~!
D=6,1%10"%cm2-s71
§=0,0061g-cm3

P =324 g-mm-m~2-day~!

K40 = 0,634 cm-h70.5
Report/the range of temperature used for the Arrhenius fit/[=}°C:
P, =4J1-10"0 g-mm-m=2-day~"
Eap = $5 kJ-mol™"

D, = 2|3 cm2-s71

Eap = B8 kJ-mol™!

S, =18gcm3

Eag = |7 kJ-mol~1
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EVA transient WVTR

i Error bars for maximum (85°C, 2,84 mm thick)

N
N
o

[~ measurement deviation.
5 % of WVTR

-

o

o
T

o]
o
T

4-T1/2 =124 min

Minimum testing time

60 _ .
8:T,, =248 min
40 Recommended testing time
Tio0 = 14,5 min
20 e Measured == Calculated
0 . . \ . , . . . >
0 50 75 100 125 150 175 200 225 250
Time (min)

005-7,,=93s

Maximum instrumental delay

NOTE [There is an instrument re-zero event at 185 min.

A.2

Figure A.1 — Example of Fickian diffusion in EVA at 85 °C
and 100 % RH with a 2,84 mm thick film

Example of failed measurement of Fickian diffusion

This measurement of a polyethylene terephthalate (PET) film failed to enable measurement of

diffusiy

ity and solubility. There was apiinsufficient amount of data taken, and there are g large

numbef of data points that lie outside-of the 5 % of the T gg limit. However, the instrumental

delay

800 h.

mpared to that obtained with the theoretical calculation.

of 80s was well within the maximum of 0,05-7,,=005-1600D h-=
The large amount of instrtumental noise also results in a significantly different mepsured
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WVTR (g-m2day™")
~

PET transient WWVTR
A (22 °C, 0,018 mm thick)

A
X))

Error bars for maximum
measurement deviation.
5 % of WVTR

ss \
1,2 Measured »
T,,=46h atafargp et
112 ’
1
0,8 4-71/2=18.4h
e Measured WWVTR
=== Calculated WVTR
0,6 o
ra'ﬂcu Udld
0,4
0,2
O 1 1 1 1 - 1 L.
10 12 14 16 18 20
Time (h)

IE

More dgta is needed to get up to a total time of 4 - T, ,, and there are data-points that deviate by m

0,05 - T,

A.3

Filled §
T=38
RH =1
1=0,1
TR:O
P =0,2
P, =4
ECZP =

gg from the calculated curve.

Figure A.2 — Example of a failed data setfor Fickian diffusion
in polyethylene terepthalate at 22"°C and 100 % RH

Example of non-Fickian diffusion

PIB film:

°C

00 %

D mm

29 g'm~2-day™"

9 g'-mm-m~2-day_!

11 - 109 g-mm:m~2-day~!

50,4 kJ-mol~

K40 = 0,000 04 cm-h=0.5

bre than

Ko,10 =

ECZK10 =35 kJ'I’T]Ol_’I
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Desiccant filled polyisobutylene edge seal

A (38 °C,100 % RH,1 mm thick)
0,35
o m
0,25
7,,=2000h
02 - !
WVTRg = 0,29 g-m™-day

0,15
T, = 1400h /.

01 +——— 109 #
_ 2 1
WVTR, , = 0,049 g-m2-day /
0,05
0 !
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000”4500
Time (h)

0,05:7,,= 100 h

Maximum instrument delay

Figure A.3 — Example of non—Fickian diffusion ina desiccant filled

polyisobutylene material used as an-edge seal
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

PROCEDURES DE MESURE DES MATERIA_UX UTILISES
DANS LES MODULES PHOTOVOLTAIQUES -

Partie 6-2: Essais génériques —
Essais de perméation a I’humidité des matériaux polymeéres
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AVANT-PROPOS

ommission Electrotechnique Internationale (IEC) est une organisation mondiale de normalisation cg
ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de I'lEC). L'IEC,a pour
iser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans les domg
tricité et de I'électronique. A cet effet, 'lEC — entre autres activités — publie des Nofmes interna
Bpécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications accessibles“au public (PAS
es (ci-aprés dénommeés "Publication(s) de I'lEC"). Leur élaboration est confié€ a des comités d'étu
ux desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut_participer. Les orgarn
hationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec I"EC, participent égalen]
ux. L’'IEC collabore étroitement avec |'Organisation Internationale,de Normalisation (ISO), sg
itions fixées par accord entre les deux organisations.

Hécisions ou accords officiels de I'lEC concernant les questions techniques représentent, dans la m
ble, un accord international sur les sujets étudiés, étant donnéque Tes Comités nationaux de I'lEC in
représentés dans chaque comité d’études.

Publications de I'lEC se présentent sous la forme de _reCommandations internationales et sont
ne telles par les Comités nationaux de I'lEC. Tous les efforts raisonnables sont entrepris afin q
ure de I'exactitude du contenu technique de ses publications; I'lEC ne peut pas étre tenue respon
htuelle mauvaise utilisation ou interprétation qui emvest faite par un quelconque utilisateur final.

le but d'encourager I'uniformité internationalej\les Comités nationaux de I'lEC s'engagent, dans
re possible, a appliquer de fagon transparente les Publications de I'lEC dans leurs publications ng
gionales. Toutes divergences entre toutes Publications de I'lEC et toutes publications natior
nales correspondantes doivent étre indiquées en termes clairs dans ces derniéres.

elle-méme ne fournit aucune attestation de conformité. Des organismes de certification indég

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

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

ne responsabilité ne doit étre imputée a I'lEC, a ses administrateurs, employés, auxiliaires ou man
pris ses experts gparticuliers et les membres de ses comités d'études et des Comités nationaux

tout préjudice gcausé en cas de dommages corporels et matériels, ou de tout autre dommage de
e que ce soit,directe ou indirecte, ou pour supporter les colts (y compris les frais de justice) et les d
ulant de la_publication ou de I'utilisation de cette Publication de I'lEC ou de toute autre Publication

I crédit qui lui est accordé.

bntiop~est attirée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de pub
encees’est obligatoire pour une application correcte de la présente publication.
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bntion est attirée sur le fait que certains des éléments de |la Inrécnnfn Publication de 'lEC peuvent fai

e 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 62788-6-2 a été établie par le comité d’études 82 de I'lEC:
Systémes de conversion photovoltaique de I'énergie solaire.

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

FDIS Rapport de vote
82/1659/FDIS 82/1690/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 62788, publiées sous le titre général Procédures
de mesure des matériaux utilisés dans les modules photovoltaiques, peut étre consultée sur le
site web de I'IEC.

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,

e sugprime,
e remplacé par une édition révisée, ou

e amgndé.

RTANT - Le logo "colour inside" qui se trouve sur la page de couverture dp cette
publication indique qu'elle contient des couleurs qui sont considérées comme Utiles a
une honne compréhension de son contenu. Les utilisateurs‘devraient, par conséquent,
er cette publication en utilisant une imprimante couleur.
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INTRODUCTION

La présente partie de I'|EC 62788 décrit des méthodes de mesure des propriétés de perméation
des matériaux polyméres. La dégradation des modules PV est réputée passer par de nombreux
processus différents de corrosion. Ces processus de dégradation peuvent dépendre de
I'infiltration d’humidité dans I’encapsulant, le joint d'étanchéité périphérique et les matériaux de
couche avant ou arriere. Les matériaux polymeéres types utilisés comprennent (entre autres)
I’éthyléne-acétate de vinyle (EVA — ethylene-vinyl acetate) et les polyoléfines pour les
encapsulants, le polyisobutyléne (PIB) pour les joints d'étanchéité périphériques, et le
polyéthyléne téréphtalate (PET), le fluorure de polyvinyle (PVF—- polyvinyl fluoride) ou le
polyfluorure de vinylidene (PVDF) pour les couches arriére. Par conséquent, la connaissance
des caractéristiques de perméation a I'humidité des matériaux polymeéres est pertinente pour
la congeption des modules. Ces propriétés peuvent étre déterminées en fonction| de la
température et de ’humidité relative. Ces paramétres permettent d’utiliser des régles jimples
de misg a I'échelle de temps et de distance pour extrapoler les environnements d’uUtilisation.
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PROCEDURES DE MESURE DES MATERIA_UX UTILISES
DANS LES MODULES PHOTOVOLTAIQUES -

Partie 6-2: Essais génériques —
Essais de perméation a I’humidité des matériaux polymeéres

1 Domaine d’application

Le présent document fournit des méthodes de mesure du coefficient de transmission de la
vapeurld’eau (WVTR — water vapour transmission rate) en régime établi, de la perméabjilité de
la vapgur d'eau (P), de la diffusivité (D), de la solubilité (S) et du temps d’infiltration de I’hiimidité
(T40) (qéfini comme étant le temps permettant d’atteindre 10 % du WVTR en régime établi) pour

les mafériaux polyméres tels que les encapsulants, les joints d’étanchéité-périphériques et les
couchgs avant et arriére. Ces mesurages peuvent étre effectués a des temperatures et niveaux
d’humifdité choisis jugés appropriés pour I’évaluation de leurs performances dans les modules
PV. Le|mesurage est effectué par I'examen de la courbe du WVTR transitoire et par 'ajusfement
de cette courbe au modeéle fickien théorique. Le présent documient présente la meilleure
applicgtion aux films monolithiques. Si des films multicouches sont utilisés, les valeurs de D et
S sont [uniquement des valeurs apparentes, mais les valeurs-en régime établi peuvent fout de
méme @Etre mesurées.

Le prégent document a été élaboré pour traiter du mesurage de la perméation a I'eau, [mais il
peut épalement étre utilisé pour d’autres perméants tels que I'O,. Dans ce cas, les mémes

équations de diffusion, procédures d’ajustementset motifs de mise a I'échelle sont utilisgs.

2 Références normatives

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

IEC TY 61836, Solar photovoltaic energy systems — Terms, definitions and symbols (disponible
en anglais seulement)

ISO 2928, Matériaux en feuilles — Détermination du coefficient de transmission de la yvapeur
d’eau + Méthede (de la capsule) par gravimétrie

ISO 9932 —PapreretTartorr="Determimationr du coetficiternt de—transmissionrdefavapeur d’eau
des matériaux en feuille — Méthode dynamique par balayage de gaz et méthode statique

ISO 15106-1, Plastiques — Film et feuille — Détermination du coefficient de transmission de
vapeur d’eau — Partie 1: Méthode utilisant un détecteur d’humidité

ISO 15106-2, Plastiques — Film et feuille — Détermination du coefficient de transmission de
vapeur d’eau — Partie 2: Méthode utilisant un détecteur infrarouge

ISO 15106-3, Plastiques — Film et feuille — Détermination du coefficient de transmission de
vapeur d’eau — Partie 3: Méthode utilisant un détecteur électrolytique

ISO 15106-4, Plastiques — Film et feuille — Détermination du coefficient de transmission de
vapeur d'eau —Partie 4: Méthode utilisant un détecteur a chromatographie en phase gazeuse
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ASTM F1249-06, Standard test method for water vapour transmission rate through plastic film

and sh

eeting using a modulated infrared sensor

3 Termes, définitions et symboles

Pour les besoins du présent document, les termes et définitions de I'lEC TS 61836 ainsi que
les suivants s'appliquent.

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

e |EQ Electropedia: disponible a I'adresse http://www.electropedia.org/
e |SQ Online browsing platform: disponible a I'adresse http://www.iso.org/obp
3.1 Fermes et définitions
3.11
joint dfétanchéité périphérique
matériau polymére congu pour étre placé entre deux matériaux imperméables (ou a trég faible
perméabilité) de couche avant et de couche arriére afin de limiter Finfiltration d’humidité par les
cbtés
3.1.2
fickien
matériau dont la diffusivité est constante, indépendamment de la concentration du pefméant
dans Igs limites de I'incertitude expérimentale
3.1.3
permépbilité
état oy qualité d’un matériau ou d’'une megmbrane permettant a des liquides ou gaz de Ig ou la
traverger
3.1.4
diffusivité
mesur}lde la capacité d’'une substance a étre diffusée ou a permettre quelque chose¢ de la
traverder par diffusion
3.2 Symboles
tempétature [°C] ou [K]
t temps’entre I'application de 'humidité et le début de I'expérience [h]
Tyelay temps instrumental de retard [h]
T4 temps permettant au WVTR d'atteindre 10 % de sa valeur en regime etablil [N
Ty0 temps permettant au WVTR d’atteindre 50 % de sa valeur en régime établi [h]
/ épaisseur de I’échantillon [mm]
H humidité relative [%]
TR coefficient de transmission de la vapeur d’eau [g-m~2:jour™1]
P perméabilité de I'eau [g-mm-m~2-jour~1]
diffusivité de I'eau [cm2:-s~1]
S solubilité de I'eau [g-cm™3]
K10 constante de la traversée d'infiltration d’humidité [cm-h=0.9]
P préfacteur d’Arrhenius pour la perméabilité [g-mm-m~2-jour™1]
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Eap énergie d’activation d’Arrhenius pour la perméabilité [kJ-mol~1]

D, préfacteur d’Arrhenius pour la diffusivité [cm2:s~1]

Eap énergie d’activation d’Arrhenius pour la diffusivité [kJ-mol™1]

S, préfacteur d’Arrhenius pour la solubilité [g-cm™3]

Eag énergie d’activation d’Arrhenius pour la solubilité [kJ-mol~1]

Ko 10 préfacteur d'Arrhenius pour la constante de traversée d'infiltration d’humidité
[cm-h‘0‘5]

EaK10 énergie d’activation d’Arrhenius paur la constante de traversée d’infiltration

d’humidité [kJ-mol™1]
4 Appareillage

Tout instrument capable de mesurer la perméation transitoire au travers-diune membrahe doit
étre utilisé. Les normes ASTM F1249-06, ISO 2528, ISO 9932, ISO15106-1, 1ISO 15106-2,
ISO 19106-3 et ISO 15106-4 décrivent de nombreux exemples d’appareillages adaptésg a ces
mesurages. Les principales caractéristiques recherchées sont la hraute précision et les petites
échellgs de temps pour la réponse aux changements. A de faibles taux de perméation, la
quantité d’humidité adsorbée sur les surfaces de l'instrument devient problématique, gar elle
limite Ip précision utile de certains instruments.

z

5 Eprouvettes d’essai

L’épaigseur appropriee de film polymére dépend du WVTR transitoire et du mpntage
instrumental. En régle générale, les échantillons ont une épaisseur comprise entre 0,25/mm et
2 mm, mais d’autres épaisseurs peuvent étre'utilisées. Les matériaux a trés faible perméjabilité,
tels qug le polychlorotrifluoroéthyléne (PCTFE), peuvent exiger des films bien plus fins de sorte
a détegter le perméant d’eau a basse température. A 'inverse, les matériaux a diffusivité glevée
(tels quie les silicones) peuvent nécessiter une épaisseur de quelques millimetres pour géparer
de maniére précise le temps de réponse, associé a la diffusion transitoire dans le polymeére, et
le retgrd instrumental. Pour(les échantillons trés épais, une attention doit étre pqrtée a
I’évalugtion et/ou la réduction de l'infiltration d’humidité dans I’environnement externe, ou de
I’évacyation d’humidité de-lenvironnement externe, par les c6tés de I’échantillon. La vgriation
de I'épaisseur doit étre.inférieure a +5 % sur la surface concernée d’échantillon. La gurface
d’essal d’échantillon_proposée est comprise entre 5 cm2 et 100 cm2, mais d’autres surfaces
peuvent étre utilisées si cela est souhaité.

NOTE Pes masques peuvent étre fournis par les fabricants d’équipements de perméation, et ils sont généfalement
constitu¢s d’uné feuille d’aluminium dont un cété est couvert d’adhésif. Ces masques sont généralemen{ congus
pour réduife/la transmission surfacique en la faisant passer de 50 cm2a 5 cm?2.

Les échantillons doivent étre traités ou durcis (le cas échéant) conformément aux spécifications
du fabricant. Vérifier que I'’échantillon ne change pas au cours du mesurage par le biais de
pertes de matieres volatiles ou d’autres processus de dégradation chimique pouvant modifier
les propriétés de perméation relatives a I’environnement d’utilisation prévu. Cette vérification
peut étre effectuée en comparant les mesurages initiaux a un autre ensemble de mesurages,
effectués ultérieurement dans les mémes conditions et sur le méme film. Si la perméation varie
avec le vieillissement, seuls des échantillons neufs ou vieillis doivent étre utilisés et I'historique
des échantillons doit étre noté dans le rapport d’essai.

Les surfaces des échantillons doivent étre lisses et planes et avoir une épaisseur uniforme
(variation de <5 % de I'épaisseur). Ceci peut exiger leur durcissement (ou traitement
thermique) lorsqu'elles sont maintenues entre des surfaces planaires plates. Le masquage des
échantillons ou leur soutien avec une maille peut s’avérer nécessaire pendant les essais a des
températures supérieures afin d’éviter les affaissements ou autres déformations de
I’échantillon.
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Certains matériaux, en particulier les joints d’étanchéité périphériques a base de
polyisobutyléne, sont trés poisseux et sont susceptibles de coller aux surfaces de I'instrument
de mesure. Dans ce cas, un film de soutien fin (de préférence < 0,05 mm), a haute perméabilité
(50 g-m~2-jour™1), et anti adhérant peut étre utilisé. Si un film de ce type est utilisé, vérifier qu’il
n’'a pas d’'impact sur les résultats en mesurant les films d’au moins deux épaisseurs différentes.
Si les films n’ont pas d’impact sur le mesurage, le WVTR en régime établi a une échelle de 1//
et il convient que la durée transitoire ait une échelle de 1//2, ou [ est I'épaisseur de I'échantillon.

Si une éprouvette plus épaisse est nécessaire, plusieurs couches de film peuvent étre empilées
simplement dans le montage d’essai tant que I’entrefer entre les couches est réduit le plus
possible. Il est recommandé de faire passer le stratifié dans un laminoir a rouleaux ou d’utiliser
d’autr > ' : asultats
accepthbles en raison du trés faible volume de I'entrefer, du titre molaire de I'eao\qui est
générdlement faible, et de la trés haute diffusivité de ’humidité dans I'air. L’application de cette
méthode a d’autres perméants, tels que I'oxygéne, donne lieu a de petits entrefers erftre les
couchgs, susceptibles d’affecter les résultats. Il doit alors étre vérifié que le WVTR et Ig durée

transitpire ont des échelles de /=1 et /~2respectivement.

Lors du mesurage de films laminés multicouches comprenant des couches constituges de
différepts matériaux (par exemple, une couche arriére comprenant flioropolymere/polyéthyléne
téréphtalate/éthyléne-acétate de vinyle), cette procédure de strdtification de film ne dpit pas
étre ufilisée pour augmenter le délai au cours duquel linfiltration d’humidité détermine la
diffusiyité et la solubilité. Dans la mesure ou les instruments ont une sensibilité suffisante
conformément aux restrictions décrites dans I'Article 7, fes~valeurs en régime établi pour le
WVTR|et la perméabilité peuvent tout de méme étre obtenues sans stratification, maig, dans
certains cas, les estimations relatives aux valeurs_apparentes de diffusivité et de sdlubilité
peuvent ne pas étre possibles pour un instrument donné avec les restrictions indiquégs pour
les échelles de temps sur les courbes transitoires.

6 Procédure

Pour lgs essais d’infiltration d’humidité, un séchage de I’échantillon dans une atmopgphére
dességhée (humidité relative < 1 %) peut étre effectué avant les essais pour réduire le|temps
de sédhage d’équilibrage dans\linstrument. Le temps de séchage et la température |exigés
dépendent de la diffusivité de €chantillon. Une température de séchage comprise entrg 40 °C
et 50 °LC est recommandéetpendant une période comprise entre 48 h et 72 h pour la plupprt des
matériqux. Les échantillons plus épais, ou les échantillons a faible D, peuvent prendre plus de
temps [pour sécher. Rour les échantillons tels que les joints d’étanchéité périphériques avec
des déshydratants, le.séchage peut ne pas étre possible. Dans ce cas, les matériaux doivent
étre utjlisés tels¢que recus tout en prenant des précautions afin de réduire le plus ppssible
I'expogition a Ilhumidité avant les essais. |l convient de ne pas empiler les échantillong a plat
les ung sur.les*autres pendant leur conditionnement, mais il convient de laisser passer de I'air
entre dux:,Maintenir I’échantillon sec jusqu’a ce qu'’il soit placé dans la cellule de diffusipn, qui
a été pgréalablement séchée par le retrait de I’humidité résiduelle et/ou une purge a I'az¢te sec
ou un gaz sec similaire. Aprés avoir placé I’échantillon dans la cellule de diffusion, laisser la
cellule de diffusion s’équilibrer a la température souhaitée.

Faire circuler du gaz sec (par exemple, N,) des deux c6tés de I'échantillon pour retirer toute

humidité résiduelle. Il convient de veiller a assurer que le gaz est a la température souhaitée
avant de faire passer le film. Lorsque la cellule a une température a £0,5 °C de la température
souhaitée et que le WVTR se trouve a un régime établi proche de zéro, dans les limites de
détection de I'instrument, couper le gaz externe de purge du cbté de la source du perméant et
commencer la surveillance de la perméation a ’humidité du cété du détecteur (voir la Figure 1).
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Vers le
Azote sec ou détecteur
autre gaz porteur > Humidité relative ~ 0 % —
Echantillon
Injecter du H,O or
ou un gaz humidifié
d’essai dans le
réservoir source -
Echappement
ar=0 Eau liquide ou Vapeur de PP
> humidité commandée HZO

Figure 1 — Schéma d’une cellule de diffusion

Pour Igs essais effectués a une humidité relative de 100 %, injecter (ou appliquer de ’hyimidité
autrement, sous forme de changement progressif) 3 ml a 10 ml de H,O dans’la chambre source
de perfnéant de la cellule et surveiller le WVTR sur la durée en notant I'instant auquel Je H,O

a été 1outé. Il ne doit pas étre ajouté d’eau au point de remplir la-chambre et de provoquer un

contacl avec I’échantillon. Il convient d’équilibrer I'eau a la temp@rature souhaitée 10 °C. Plus
de 10 @l d’eau peuvent étre nécessaires pour les films plus grands de sorte qu’il y ait agsez de
liquide| pour couvrir la partie inférieure de la chambre. Lorsque le WVTR a atteint le régime
établi, [’expérience peut étre terminée.

Les exfpériences peuvent également étre effectuées a des niveaux d’humidité inférieurs a
100 %] Toute méthode pouvant produire un changement progressif de I'humidité pept étre
utiliséq. Le changement progressif de I'humiditédoit étre suffisamment court pour atteirldre au
moins PO % de la valeur souhaitée en moins,de 0,05 - 74,5, ol T, est I'instant auquel lalvaleur

du WV|TR(T,,,) est égale a la moitié de celle du WVTR en régime établi.

EXEMPLE Le changement progressif commandé de I’humidité peut étre effectué en plagant la cellule d’espai dans
une chabre a température et humidité comrmandées. De I'azote ou de l'air sec est soufflé au travers du cotg du film
par lequel I'eau sera obtenue. Des précautions sont prises de sorte que les tubes traversent la chambre [pendant
une péripde suffisante pour équilibrer,dé maniére thermique le gaz avant qu’il entre en contact avec la celluleld’essai.
La realigation de cet équilibrage, peut exiger qu'un thermocouple soit placé dans I'’écoulement du gaz N,. [Lorsque

I’équilibjfage thermique est atteint, ‘et que le taux d’infiltration d’humidité se situe en dega du seuil de détecfion, I'air
est aspifé du codté de la source)d’eau a I'aide d’'une pompe permettant a I'air humidifié dans la chambre de pénétrer
la cellul¢ d’essai. La pression des pompes a vide doit étre suffisamment basse pour ne pas déformer I'échgntillon.

La durge approximative a considérer comme étant suffisamment proche du régime établi doit
étre dlau moins)4 - Ty, mais elle doit de préférence étre supérieure a 8 - Ty, pour les
matériaux  fickiens. Pour les matériaux non fickiens (par exemple, matériaux de| joints
d’étang¢héité’périphériques remplis de déshydratant), cette durée en régime établi peut he pas
étre aussi AN s

non fickiens, une durée d’au moins 4 - T4, doit s’écouler ou, en variante, si le WVTR n’a pas
changé de plus de 5 % sur une période de 0,5 T,,,, des données suffisantes ont été collectées

et 'essai peut étre terminé.

La diffusivité et la solubilit¢ de I'humidité dans le matériau, ainsi que les capacités de
I'instrument, affectent I'épaisseur de I’échantillon nécessaire au mesurage. Le demi-temps T,

doit étre 10 fois supérieur au temps de retard de linstrument (7 ,,) pour déterminer le
coefficient de diffusion ou le temps d'infiltration 7. Si le demi-temps T4/,< 10 Tyq5,, augmenter
I'épaisseur d’échantillon et soumettre a nouveau a I'essai. Il convient que Ty, varie avec le
carré de I'épaisseur d’échantillon de sorte a obtenir un quadruplement de T,,, pour un

doublement de I'épaisseur d’échantillon. A I'inverse, I’épaisseur d’échantillon peut nécessiter
une réduction si le taux de perméation est en deca du seuil de détection de I'instrument ou si
I’adsorption d’humidité sur les surfaces de l'instrument contribue de maniére imprévisible au
temps instrumental de retard (7ygjay)-
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7 Calculs

7.1 Détermination de la diffusivité et de la solubilité de 'humidité

Un example pour calculer la diffusivité et la solubilité est donné a I'Annexe A. Le temps de
retard de l'instrument Ty, tient compte du fait que, pour un instrument spécifique, avec un

débit spécifié, a un taux donné de perméation, un certain délai s’écoule entre I'instant auquel
I’humidité pénétre un film et I'instant auquel ce phénoméne est détecté. Il convient que cette
valeur varie en fonction du débit du gaz porteur de maniére approximativement inverse a celui-
ci, et elle dépend généralement (mais pas toujours) de I'épaisseur d’échantillon et des
propriétés de permeatlon Pour les taux de perméation trés bas, Tyelay peut étre davantage

affecté i ; e—déterminée a
’aide de I'une des dlverses methodes existantes. La conflguratlon mstrumentale constante est
obtenule en mesurant deux échantillons d’'un matériau ayant des épaisseurs différentes (f) dans
les mémes conditions et avec le méme ensemble de valeurs pour D, S, et Ty, -pour les deux
ensemples de données. En variante, Ty, peut étre déterminé en mesurant’le méme film
fickien|a différentes températures et en lui assignant la méme valeur pour 75, aprés Ifi avoir
assigng une courbe d’Arrhenius en vue d’obtenir une ligne droite. Unellimite supérieure de
Tyelay peut étre déterminée en mesurant un film fin avec un transitoire ftrés court.

La difTilsion doit étre considérée comme fickienne si (en «ighorant la remise a zgro de
I'instrument ou les bruits analogues) les données de WVTR(7R) correspondent a I'Equation

(1),

_Dnzﬂzt
TR(t):DTS 1+221(—1)"e[ : J (1)

ou [/ edt I’épaisseur du film et ¢ est'la durée définie comme étant I'’écart entre l'instant puquel
I'humidité a été ajoutée et Ty,

Lors d¢ I'utilisation de I'Equation (1), les termes correspondant & » doivent étre utilisés ay moins
jusqu’g n = 15, mais les,valeurs comprises entre 50 et 100 sont recommandées. Cette équation
s’applijue uniqguemeni-aux matériaux fickiens lorsque la constante de diffusion ne dépend pas
de la cpncentration:

Le meflleur-ajustement a I’Equation (1) peut étre déterminé en réduisant le plus posgible la
sommg¢ des” carrés des résidus, Z{[mesuré Tr(#)] — [Tr(¢) & partir de 'Equation 1]}2. Un

ajuste| refttntatementvistetdes-donnéesest éya:clllcllt acceptabte—Cesdetrxméthodes sont
facilement exécutables a 'aide d’un tableur. Il est suggéré de configurer le tableur de sorte a
permettre I'ajustement des données par I'ajustement des paramétres D - S/ et D/ /2. Ces
paramétres peuvent étre ajustés a I'équation plus facilement de maniére indépendante et
visuelle. La grandeur D - S/ [ est le WVTR en régime établi et est ajustée en premier. Cet
ajustement est suivi par celui de la grandeur D / [2 qui représente le temps caractéristique de
diffusion et est ajusté pour correspondre au temps de réponse en perméation.
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Les valeurs de D et S doivent uniquement étre déterminées avec cette méthode pour les
matériaux fickiens. Lors de cette détermination, au moins 10 points de données doivent étre
prélevés, a des intervalles réguliers, avant 4 - T;,,. Un matériau est considéré comme fickien si

I’écart entre la valeur mesurée et la valeur calculée présente une erreur inférieure a 5 % du
WVTR en régime établi en tout point (les transitoires instrumentaux, tels que ceux causés par
une remise a zéro, peuvent étre ignorés lors de cette détermination) (voir les exemples aux
Figure A.1 et Figure A.2). Il arrive souvent qu’'un matériau stratifié puisse comprendre une seule
couche a faible perméabilité qui domine la perméation transitoire résultant dans une structure
composite avec I'apparence d’un matériau fickien. Dans le cas d’un film laminé, la diffusivité et
la solubilité doivent étre consignées comme étant uniquement des propriétés apparentes (Dapp

et Sapp)-

La permeéabilité (P), ou un Ty spécifique, est défini(e) comme P=D - S=Tg - Etant|donné
que cdtte grandeur ne dépend pas de I'épaisseur de I’échantillon, du temps transitoire de
perméation, ou de la nature non fickienne d’un matériau, il peut souvent s’agircd’une meilleure
propridgté (par rapport au WVTR) pour 'intercomparaison de différents matériaux. Les yaleurs
de perméabilité doivent étre consignées lorsque le matériau a atteint le régime établi.

7.2 Détermination de la constante de traversée

Des exXemples pour calculer le temps d'infiltration sont donnés ad'Annexe A. Pour les matériaux
utilisé§ comme joints d’étanchéité périphériques, ou pour les, encapsulants a faible diffusivité
destings a étre utilisés pour réduire de maniére similaire l'iffiltration d’humidité, la constante
de traviersée de K, est liée a la distance, X, pour la perméation a I'humidité a une tempg¢rature

et une |humidité relative constantes jusqu’a ce que le temps prévu soit écoulé,

X <K @)

Cette yaleur est déterminée en remplacant’X par I’épaisseur de film /, comme suit

[

K109 = 3
° = Tto 3)

ou 7qq st la durée aulcours de laquelle le WVTR transitoire atteint 10 % de sa valeur en régime

établi (voir I'Article)A.3). Le remplacement de X et / est une bonne approximation ¢n cas
d’utilisgtion d’'unjjoint d’étanchéité périphérique a faible diffusivité avec un encapsulant 3 haute
diffusiyité etfou’/ haute solubilité, car lorsque I'’humidité traverse le joint d’étapchéité
périphé¢rique, elle est rapidement diffusée, ce qui rend la concentration de I'autre c6té qu joint
d’étang¢héité” périphérique effectivement nulle. Cette situation est bien représentée

relation est uniquement approximative et est destinée a fournir une estimation relative
approximative de la distance a laquelle 'humidité est présumée s’imprégner.

La valeur de K,y peut étre calculée pour les matériaux fickiens et non fickiens
(voir les Figure A.1 et Figure A.3). Pour les matériaux fickiens, Kyq = 3,89 - D0:5.

7.3 Mesurage des températures variables

Au moyen d'un équipement de perméation congu pour fonctionner a des températures
variables, une énergie d’activation d’Arrhenius peut étre calculée pour les parameétres de
perméation a I'humidité comprenant un préfacteur et une énergie d’activation de sorte que:
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ou In(D)= [_ile j(%j””(Do)

s(r):soe( R oy In(S)z[_EaSJ(%)Hn(SO)

ou In(P)= (_Epap V%)Hn(%)

Dans |
Py, Ko

[—Eamoj
K1o(T)=Kq10et X

ou In(Kyg)= (_EaTmoj(%j“”(Ko,m)

ps Equations (4) a (7), Eap, Eag, Eap et Eagqo sont les énergies d’activation, et
o sont les préfacteurs pour la diffusivité, la solubilité, la perméabilité, et la constg

traver

parameétre pertinent en fonction de 7-1 en K= et calculer la pente choisie par la métho

ée de 10 %, respectivement. Tracer la courbe correspondant au logarithme nat

(4)

(%)

(6)

(7)

Do’ So’
nte de

irel du
de des

moindres carrés de la ligne. Un minimum de trois températures couvrant au moins 30 °C doivent

étre utjlisées. L’énergie d’activation est ainsi calculée gomme étant la pente multipliég
constapte universelle des gaz, R = 8,314 J-mol~1-K~ 1@t e préfacteur est calculé comm
I'’expodant du point d'intersection. L’incertitude deices facteurs doit étre calculée en
compte de l'incertitude des points individuels de données et de I'ajustement de la ligng

graphi
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7.4 Mesurage de I'humidité relative variable

Certair

ue d’Arrhenius.

s matériaux peuvent présenter.une courbe d'Arrhenius différente au-dessus
s d’'une transition de phase. Ces.cas sont particuliérement probables si le matér
a une transition de fusion. Dans ce cas, la plage de températures pertinentes app
e consignée.

Pour un matériau fickien, I'énergie d'activation Eay,, = 0,5 - Eap, et K, ;= 3,89 D0°'5. Cependant,
rempli de déshydratant\(par exemple, un matériau type de joint d’étanchéité périphérique) dans
d’eau absorbée dansle\déshydratant est nettement supérieure a la quantité d’eau dissoute dans Ig
b, Eay o = 0,5 Eap([2]F

déter

variat:rlrs d’lHumidité commandée. Pour les matériaux fickiens, ceci permet égalem

s instrtuments peuvent étre équipés pour exposer des échantillons a des n

par la
b étant
tenant
sur le

et en
au est
licable

pour un

equel la
matrice

iveaux
ent de

inér’la solubilité en fonction de I'humidité relative. Lors de I'ajustement de données

variables relatives a I'humidite, les mesurages de la diffusivité doivent étre constants pour une
température donnée; si ce n’est pas le cas, le matériau n’est pas considéré comme un matériau
fickien, méme si I'Equation (1) peut étre ajustée dans les limites d’une incertitude de 5 % du
WVTR pour chaque ensemble individuel de données. Pour une température donnée, la
diffusivité mesurée ne doit pas varier de plus de 10 % au cours d’une variation d’humidité de
50 % d’humidité relative pour considérer le matériau comme étant fickien. Pour consigner les
matériaux comme étant fickiens, des mesurages doivent étre effectués sur un intervalle
d’humidité relative d’au moins 50 % avec au moins trois points de mesure.

1 Les chiffres entre crochets se référent a la Bibliographie.
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