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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

SUPERCONDUCTIVITY -

Part 4: Residual resistance ratio measurement —
Residual resistance ratio of Nb-Ti and Nb,Sn

composite superconductors
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FOREWORD

ternational Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization ¢
onal electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote int
eration on all questions concerning standardization in the electrical and electronic-fields. To thi
tion to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications, Technical
ly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEC” Publication(s
ation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested in the subject
Brticipate in this preparatory work. International, governmental and non-governmental organizatio
e IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely with\the International Organ

rmal decisions or agreements of IEC on technical matters expresss as nearly as possible, an int
hsus of opinion on the relevant subjects since each technical ‘committee has representatior
tted IEC National Committees.

ublications have the form of recommendations for international use and are accepted by IEQ
ittees in that sense. While all reasonable efforts are ‘made to ensure that the technical contg
ations is accurate, IEC cannot be held responsible_for the way in which they are used o
erpretation by any end user.

er to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Py
arently to the maximum extent possible in theif\national and regional publications. Any divergenc{
C Publication and the corresponding national or regional publication shall be clearly indicated in

5elf does not provide any attestation _of~conformity. Independent certification bodies provide {
Ement services and, in some areasyaccess to IEC marks of conformity. IEC is not responsib
s carried out by independent certification bodies.

ers should ensure that they haveithe latest edition of this publication.

bility shall attach to IEC or its directors, employees, servants or agents including individual ex
ers of its technical committees and IEC National Committees for any personal injury, property d
damage of any nature\whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal

5es arising out of the'publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any other IEC Py

on is drawn to the Normative references cited in this publication. Use of the referenced publi
Ensable for the\correct application of this publication.

on is drawn to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subjec
IEC shalhnot be held responsible for identifying any or all such patent rights.

pmprising
Ernational
5 end and
| Reports,
)’). Their
dealt with
hs liaising
zation for

brdization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement/between the two organigations.

Prnational
from all

National
nt of IEC
r for any

blications
b between
the latter.

onformity
e for any

perts and
amage or
fees) and
blications.

cations is

of patent

tee 90:

ohal Standard IEC 61788-4 has been prepared by IEC technical commit

This fifth edition cancels and replaces the fourth edition published in 2016. This edition
constitutes a technical revision.

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

a) change in the suitable distance of voltage taps on the specimen for reliable measurement,

b) new report on the result of the round robin test of the residual resistance ratio of Nb3;Sn
superconductors that proves the validity of the measurement method in this standard,

c)

revision of the confusing definitions of the copper ratio and copper fraction.
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The text of this standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
90/448/FDIS 90/451/RVD

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

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

A list of all parts of the IEC 61788 series, published under the general title Superconductivity,
can be found on the IEC website.

The committee has decided that the contents of this publication will remain unchanged until the
stability|date indicated on the IEC website under "http://webstore.iec.ch” in the«data rglated to
the speg¢ific publication. At this date, the publication will be
e reconfirmed,

e withdrawn,

o replaced by a revised edition, or

e amepded.

IMPORTANT - The 'colour inside' logo on the,cover page of this publication indicates
that it contains colours which are considered'to be useful for the correct understtnding
of its ¢ontents. Users should therefore print this document using a colour printer.
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INTRODUCTION

Copper, Cu/Cu-Ni or aluminium is used as matrix material in Ni-Ti and Nb;Sn composite

superconductors and works as an electrical shunt when the superconductivity is interrupted. It
also contributes to recovery of the superconductivity by conducting heat generated in the
superconductor to the surrounding coolant. The cryogenic-temperature resistivity of copper is
an important quantity, which influences the stability and AC losses of the superconductor. The
residual resistance ratio is defined as a ratio of the resistance of the superconductor at room
temperature to that just above the superconducting transition.

This document specifies the test method for residual resistance ratio of Nb-Ti and Nb;Sn

composfe—supereonductors—Hhe—eurre—method—is—empltoyed—for—the—measurermeni of the
resistance just above the superconducting transition. Other methods are desciibed in
Clause A.3.
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SUPERCONDUCTIVITY -
Part 4: Residual resistance ratio measurement —

Residual resistance ratio of Nb-Ti and Nb,Sn
composite superconductors

1 Scope

This paft of IEC 61788 specifies a test method for the determination of the residual rei;istance
ratio (RRR) of Nb-Ti and Nb3Sn composite superconductors with Cu, Cu-Ni, Cu/€u-Nji and Al

matrix ip a strain-free condition and zero external magnetic field. This method.'is intended for
use with superconductor specimens that have a monolithic structure with rectangular ¢r round
cross-s¢ction, RRR value less than 350, and cross-sectional area less than-3’ mmZ2. In fhe case
of Nb;Sh, the specimens have received a reaction heat-treatment.

2 Normative references

The follpwing documents are referred to in the text in such away that some or all of theirjcontent
constitutes requirements of this document. For dated references, only the edition cited [applies.
For undlated references, the latest edition of the ‘feferenced document (including any
amendnments) applies.

IEC 60050-815, International Electrotechnical*focabulary (IEV) — Part 815: Superconguctivity
(available at: www.electropedia.org)

3 Terms and definitions

For the |purposes of this document, the terms and definitions given in IEC 60050-815|and the
following apply.

ISO and IEC maintainfterminological databases for use in standardization at the fpllowing
addressies:

o |EC [Electropedia: available at http://www.electropedia.org/
e |SO|Onlinesbrowsing platform: available at http://www.iso.org/obp

3.1
residual resistance ratio

RRR

ratio of resistance at room temperature to the resistance just above the superconducting
transition

Note 1 to entry: This note applies to the French language only.

Note 2 to entry: In this document for Nb-Ti and Nb,Sn composite superconductors, the room temperature is defined
as 293 K (20 °C), and the residual resistance ratio is obtained in Formula (1), where the resistance ( R;) at 293 K is

divided by the resistance ( R, ) just above the superconducting transition.

Fopn = (1)


http://www.electropedia.org/
http://www.iso.org/obp
https://iecnorm.com/api/?name=cbf4399f2a163df6893c418196fed9f1
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condition and zero external magnetic field.

is a value of the residual resistance ratio, R, is a value of the resistance measured in a strain-free

Figure 1 shows schematically a resistance versus temperature curve acquired on a specimen while measuring the

cryogenic

resistance.—

(b)

Resistance

=

The cryo

temperaty

4 Pri

The res
the four

(a)

0 >
T.> Temperature
IEC

penic resistance, R, , is determined by the intersection, A, of two straight lines (a) a

re T, *.

Figure 1 — Relationship between temperature and resistance

nciple

stance measurement both at‘room and cryogenic temperatures shall be perforn

nd (b) at

hed with

tterminal technique. All/measurements are done without an applied magnetic field.

The tarTet relative combined* standard uncertainty of this method is defined as an expanded

uncerta

The ma
not excq
with alld

nty (k=2) notto.exceed 5 %.

ed 2 % (The measurement shall be conducted in a strain-free condition or in a ¢
wabletthermal strain for the Nb3Sn specimen.

kKimum bending strain induced during mounting and cooling the Nb-Ti specimgen shall

ondition

5 Apparatus

5.1 Material of measurement mandrel or of measurement base plate

Material of the measurement mandrel for a coiled Nb-Ti specimen or of the measurement base
plate for a straight Nb-Ti or Nb;Sn specimen shall be copper, aluminium, silver, or the like

whose thermal conductivity is equal to or better than 100 W/(m-K) at liquid helium temperature
(4,2 K). The surface of the material shall be covered with an insulating layer (tape or a layer
made of polyethylene terephthalate, polyester, polytetrafluoroethylene, etc.) whose thickness

is0,1m

m or less.
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5.2 Diameter of the measurement mandrel and length of the measurement base plate

The diameter of the measurement mandrel shall be large enough to keep the bending strain of
the specimen less than or equal to 2 % for the Nb-Ti specimen. The Nb;Sn specimen on a base

plate shall be measured in a strain-free condition or a condition with allowable thermal strain.
The measurement base plate shall be at least 30 mm long in one dimension.

5.3 Cryostat for the resistance ( R,) measurement

The cryostat shall include a specimen support structure and a liquid helium reservoir for
measurement of the resistance R,. The specimen support structure shall allow the specimen,

which isf mounted on a measurement mandrel or a measurement base plate, to be lowgred into
and raisied out of a liquid helium bath. In addition, the specimen support structure shall he made
so that @ current can flow through the specimen and the resulting voltage generated ajong the
specimégn can be measured.

6 Specimen preparation

The tesfspecimen shall have no joints or splices with a length of 38 mm or longer. The specimen
shall be|instrumented with current contacts near each of its ends and a pair of voltage ¢ontacts
over its [central portion. The distance between two voltagetaps (L) shall be 15 mm of longer.
A thermpmeter for measuring cryogenic temperature shall"be attached near the specimen.

Some nechanical method shall be used to hold the specimen against the insulated layer of the
measur¢ment mandrel or base plate. Special carg, should be taken during instrumentation and
installatjon of the specimen on the measurement mandrel or base plate so that no excessive
force, which may cause undesired bending.strain or tensile strain, would be appliedl to the
specimgn. |deally, the Nb;Sn specimen is.infended to be as straight as possible; howe)er, this
is not always the case, thus care should™be taken to measure the specimen in its as rleceived
conditiop.

The spgcimen shall be mounted on a measurement mandrel or on a measurement bapge plate

for thesp measurements. Both resistance measurements, R, and R,, shall be madg on the
same spgecimen and the same mounting.

7 Data acquisition and analysis

7.1 Resistance ( R,) at room temperature

The molnted specimen shall be measured at room temperature (Tm (K)) where T satisfies
the following condition: 273 K < T,, < 308 K. A specimen current ( 7,(A)) shall be applied so that
the current density is in the range of 0,1 A/mm2 to 2 A/mm?2 based on the total wire cross-
sectional area, and the resulting voltage (U, (V)), I, and T, shall be recorded. Formula (2)
below shall be used to calculate the resistance ( R, ) at room temperature. The resistance ( R,)

at 293 K (20 °C ) shall be calculated using Formula (3) for a wire with Cu matrix. For wires that
do not contain a pure Cu component, the value of R, shall be set equal to R, without any

temperature correction.

U
R,=—1 2
7 (2)
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R

m

= [1+0,00393 x(7;, - 293)]

7.2 Resistance (R, or R,) just above the superconducting transition

7.21

Correction of strain effect

(3)

Under a strained condition of the Nb-Ti specimen, the measured cryogenic resistance, R;, is
not a correct value for R,. The corresponding correction of the strain effect is described in 7.3.

7.2.2

The sps
be placd
specime
to swee
lowered

of at ledst 5 min.

During fhe acquisition phases of the low-temperature R; measuréments, a specimen
(1,) shgll be applied so that the current density is in the range’ 0,1 A/mm2 to 10 A/mm

on the t

temperdture (T (K)) shall be recorded. In order to keep the ratio of signal to noise high

the mea
voltage

Bt it ¢ . stamrce

cimen, which is still mounted as it was for the room temperature measuremie
d in the cryostat for electrical measurement specified in 5.3. Horizontal mountin
n is recommended in Clause A.1. Alternative cryostats that employ a'heating
b the specimen temperature are described in Clause A.2. The specimen shall b
into the liquid helium bath and cooled to liquid helium temperature over a tim

ptal wire cross-sectional area, and the resulting voltage (U (V)), I, (A), and s

lsurement shall be carried out under the condition that the absolute value of the 1

U U *

nt, shall
g of the
element
e slowly
b period

current
2 based
becimen

enough,
esulting

above the superconducting transition exceeds 10 yV. An illustration of the dafa to be
acquired and its analysis is shown in Figure 2.

U
0+
~
\ b Usos
UOrev g ® «-— U20—
0 A >
— \ T
U

2= IEC

NOTE Voltages with subscripts + and — are those obtained in the first and second measurements under positive
and negative currents, respectively, and U,,, and U,,_ are those obtained at zero current. For clarity, Uy, »

measured at zero current is not shown coincident with U,_. Straight line (a) is drawn in the transition region with a

sharp increase in the voltage with temperature and straight line (b) is drawn in the region with a nearly constant

voltage.
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Figure 2 — Voltage versus temperature curves
and definitions of each voltage

When the specimen is in the superconducting state and the test current (7,) is applied, two
voltages shall be measured nearly simultaneously: U,, (the initial voltage recorded with a
positive current polarity) and U, (the voltage recorded during a brief change in applied

Orev
current polarity). A valid R, measurement requires that excessive interfering voltages are not

present and that the specimen is initially in the superconducting state. Thus, the following
formulae shall be met for a valid measurement:

T
| 0+U Orevl <1% (4)
2

where /> isthe average voltage for the specimen in the normal state at cryoagenic temperature,
which ig defined by Formula (5).

The spgcimen shall be gradually warmed so that it changes to the normal state completely.
When tHe cryostat for the resistance measurement specified in 5.3 is-Used, this can be achieved
simply by raising the specimen to an appropriate position abgove“the liquid helium leyel. The
specimégn voltage versus temperature curve shall be acquifed with the rate of temperature
increas¢ maintained between 0,1 K/min and 10 K/min. Thel{voltage versus temperatufe curve
shall coptinue to be recorded during the transition inta the normal state, up to a temperature
somewllat less than 15 K for the Nb-Ti specimen and:less than 25 K for the Nb3;Sn specimen.

Then, the specimen current shall be decreased to*zero and the corresponding voltage, U,,, .

shall be[recorded at a temperature below 15 K\for' the Nb-Ti specimen and below 25 K for the
Nbs;Sn gpecimen.

The spelcimen shall then be slowly lowered into the liquid helium bath and cooled to within +1 K
from thg temperature at which the initial voltage signal U,, was recorded. A specimeni|current,

I,, withl the same magnitude but\negative polarity (polarity opposite that used for the initial
curve) s$hall be applied and.thé voltage U, shall be recorded at this temperatyre. The

procedural steps shall be«repeated to record the voltage versus temperature curve with this
negative current. In addition, when the measurement current, 7,, decreases to 0, the rgcording

of U,, |shall be made at within £1 K from the temperature at which U,,, was recordef.

Each of] the two.voltage versus temperature curves shall be analysed by drawing a|line (a)
through| thesdata where the absolute value of voltage sharply increases with temperature
(see Fidure’ 2) and drawing a second line (b) through the data above the transition wihere the

voltage Us—nearlyconstantifor Nb-Tiorraised—gradualy—and—almost-tnearyfor Nb4Sn with

erororertt

temperature increase. U,, and U, in Figure 2 shall be determined at the intersection of these
two lines for the positive and negative polarity curves, respectively.

The corrected voltages, U,, and U, , shall be calculated using the following equations:

U, =U, -U,, and U, =U, —-U, . The average voltage, U, shall be defined as

I7. _ Uy —Uy

U: > (5)

A valid R, measurement requires that the shift of thermoelectric voltage be within acceptable
limits during the measurements of U,, and U,_. Thus, the following condition shall be met for
a valid measurement:
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[8. 281 54, (6)

2

*

where A, and A_ are defined as A =U,,-U, and A =U, -U, . If the R,

measurement does not meet the validity requirements in 7.2.2, specifically either in Formula (4)
or (6), then improvement steps either in hardware or experimental operation shall be taken to
meet these requirements before results are reported.

Formula (7) shall be used to calculate the measured resistance ( R, ) just above the
superconducting transition.

Ry =— (7)

7.2.3 Optional acquisition methods

The method described in the main clauses of this document is the\reference” method and
optionall acquisition methods are outlined in Clause A.3.

7.3

(@)

orrection on measured R, of Nb-Ti composite supérconductor for bending
strain

If there |s no pure Cu component in the superconducter, then R, shall be set equal to| R,.

For a specimen with a pure Cu component, thebending strain shall be defined by &,[= 100 x

(h/r) (%), where h is a half of the specimen thickness for rectangular wires or a radius for round
wires and r is the bending radius. If the bending strain is less than 0,3 %, then no corrg¢ction is

necessgry, and R, shall be set equalto R,.

If neither of the above two (situations applies, then the resistance R, just abpve the
superconducting transition under the strain-free condition shall be estimated by

R2=R;_Apxsi (8)

Cu

where Ap is(defined below and S., and L are defined in 8.4. The increase in the resisgtivity of

pure copper’at 4,2 K due to tensile strain, ¢ (%), is expressed by

Ap (Om) =6,24 x 107126 - 511 x 10142; 6 <2 % (9)

The calculation of Formula (9) shall be carried out assuming that the equivalent tensile strain
gis (1/2)g, and (4/3 m)g, for rectangular and round wires, respectively. The bending strain
dependency of residual resistance ratio for pure copper is described in Clause A.4.

7.4 Residual resistance ratio (RRR)

The RRR value shall be calculated using Formula (1).
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8 Uncertainty and stability of the test method

8.1 Temperature

The room temperature shall be determined with a standard uncertainty not exceeding 0,6 K,
while holding the specimen, which is mounted on the measurement mandrel or on the
measurement base plate, at room temperature.

8.2 V

oltage

For the resistance measurement, the voltage signal shall be measured with a relative standard

uncertai

nty not exceeding 0,3 %.

8.3 (

When tH
the speq
0,3 %.

When t
standar
standar

The fluc
0,5%d

urrent

e current is directly applied to the specimen with a programmable DG, current

] uncertainty not exceeding 0,3 %, shall be used.

iring every resistance measurement.

8.4 Dimension

The dist
relative

For corr
sectiona
copper I
(Ry) sh
respecti

ance along the specimen between the two voltage taps (L) shall be determine
combined standard uncertainty not-éxceeding 5 %.

all be determined with relative standard uncertainty not exceeding 1 % a
vely.

9 Test report

9.1 RRR value

The obt

bined RRR value ( 1zg ) shall be reported as

source,

imen test current shall be determined with a relative standard uncertainty not exceeding

ne specimen test current is determined from a voltage-eurrent characteristic of a
| resistor by the four-terminal technique, the standard resistor, with a relative combined

tuation of DC specimen test current, provided by.aDC power supply, shall be lg¢ss than

d with a

ection of the bending strain effeet in the case of the wire with pure Cu matrix, the cross-
| area of Cu matrix ( S, ). shall be determined using a nominal value of copperf to non-

atio and nominal dimensions of the specimen. The wire diameter (d) and mandr¢l radius

hd 3 %,

where

Ue is

where

rer(12 Ug) (n=:+),

the expanded relative uncertainty:

U,

re

=2u, (k=2)

u, denotes the relative combined standard uncertainty,

k is a coverage factor, and

(10)
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n is the sampling number.

It is desired that n be larger than 4 so that the normal distribution can be assumed for observed
results to estimate the standard deviation. If n is not sufficiently large, a rectangular distribution
shall be assumed.

9.2 Specimen

The test report for the result of the measurements shall also include the following items, if
known:

a) manufacturer;

b) claspifrcatiomamndforsymbot;

c) shape and area of the cross-section;

d) dimensions of the cross-sectional area;

e) number of filaments or subelements;

f) diameter of the filaments or subelements;

g) for Nb-Ti specimen, the volume ratio of the following material to Nb>Ti:
Cu,

Cu-Ni,

Cu and Cu-Ni,

Al and Cu,

or the following volume ratio:

Cu-Ni: Cu: Nb-Ti,

Al: Cu: Nb-Ti;

h) Cu to non-Cu volume ratio for Nb3Sn spécimen;

i) crosfs-sectional area of the Cu matrix ( S, ).

9.3 Test conditions

9.3.1 Measurements of 8,  and R,

The follpwing test conditions shall be reported for the measurements of R, and R,:

a) total length of.the specimen;
b) distance between the voltage measurement taps (L);
c) length<f each current contact;

d) transport currents (7, and I,);

e) current densities (Z,and 7, divided by the nominal total wire cross-sectional area);

* *

f) voltages (U,, U,,, U, U,,, Uy,, Uy, U,_, Uy and Uz);

Orev ?
g) resistances (R,, R,, R, and R,);
h) resistivities (p; = (R, xSg,)/L and p,=(R,xSs,)/L);

i) material, shape, and dimensions of the mandrel or the base plate;
j) installation method of the specimen in the mandrel or the base plate;
k) insulating material of the mandrel or the base plate.
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9.3.2 Measurement of R,
The following test conditions shall be reported for the measurement of R;:

a) temperature setting and holding method of the specimen;

b) T,: Temperature for measurement of R .
9.3.3 Measurement of R,

The following test conditions shall be reported for the measurement of R,:

a) raterof illulcaailly temperature;
b) method of cooling down and heating up.
Additional information relating to the measurement of RRR is given in Anpex” A. Annex B

describgs definitions and an example of uncertainty in measurement. Uncertainty evaldgation in
the refefence test method of RRR for composite superconductors is giver-in“Annex C.
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Annex A
(informative)

Additional information relating to the measurement of RRR

A.1 Recommendation on specimen mounting orientation

When a specimen is in the form of straight wire, horizontal mounting of the wire on the base
plate is recommended since this mounting orientation can reduce possible thermal gradient
along the wire compared to the vertical mounting orientation. Here the horizontal mounting

orientat

on means that the wire axis is parallel to the surface of liquid helium

A.2 Alternative methods for increasing temperature of specimen above
superconducting transition temperature

The fol
supercol
specime
In order
special

lowing methods are also recommended for increasing temperature ab

bve the

nducting transition of the specimen. The rate of increasing temperature of th
n within a range between 0,1 K/min and 10 K/min should be applied for these

to dampen the rate of increasing temperature and to avoid.alarge temperature g
care should be taken in selecting heater power, heat tapacity (the specimen

whole
ethods.
radient,
with the

measur¢ment mandrel or the measurement base plate) and the distance between thé heater

and the

a) Hea
The

the rlneasurement mandrel or in the measurement base plate after taking the speci

of th
b) Con
1) A

I
r
H
i
t

2) q

is immersed in the liquid helium bath and the specimen is cooled to a temperatur

specimen.

fer method
specimen can be heated above the superconducting transition by a heater ins

e liquid helium bath in the cryostat.
frolled methods
diabatic method

N this method, the cryostat/holds a chamber in which the specimen, a sample h
eater and so on are contained. Before the chamber is immersed in the liquid
ath, air inside the chamber is pumped out and helium gas is filled. Then, the d

he critical tempenrature. After the helium gas is pumped out, the specimen can bg
bove the supetconducting transition by the heater under adiabatic condition.
Duasi-adiabatic method

n this method, the cryostat holds the specimen a certain distance above th
elium<bath for the entire cryogenic measurement. A thermal anchor fn
heasurement mandrel or the measurement base plate to the liquid helium bat

talled in
men out

older, a
helium
hamber
e below
heated

e liquid
om the
h allows

I
r
1
t

heSpecimen to be cooled to a temperature below the critical temperature. The specimen

can be heated above the superconducting transition by a heater located in the
measurement mandrel or the measurement base plate under quasi-adiabatic condition.

3) Refrigerator method

In this method, an electromechanical apparatus (a refrigerator) is used to cool the
specimen, which is mounted on a measurement mandrel or a measurement base plate,
to a temperature below the critical temperature. The specimen can be heated above the
superconducting transition by a heater or by controlling the refrigerator power.

A.3 Alternative measurement methods of R, or R,

The following methods can optionally be used for acquisition of R, or R,.
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a) Modified reference method

This is a simplified method with acquisition of only one voltage-temperature curve and is
used only for Nb-Ti composite superconductors. The voltage of the specimen is measured
in the superconducting state under a desired direction of current ( 7, ) and then with current
in the opposite direction. These values are U,, and U, as shown in Figure A.1. The
current is then changed back to the initial direction. After the transition to the normal state,
the voltage is measured as U,, in a plateau region of the curve within about 4 K above the

transition. Then the voltage is read under a zero current (U,, ). The current direction is then

reversed and the voltage is measured again (U, ). The cryogenic resistance is obtained
from

R =22 (A.1)
with

0,0, |

Uz = (A.2)

This| approximately compensates for the effect of thermoelectric voltage. The fpllowing
conditions should be fulfilled to ensure that the influence of the interfering voltage|and the

thermoelectric voltage shift on R, measurement is‘not appreciably large:

|U°5—U°| <1% (A.3)

2

M%E;A” < 3% (A.4)
2

W
=

whefe A,, and A, are defined by A,, :|U;+—U20| and A, :|U;7 —U20|, respectiv
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U A (b) /
U'2+/ (

(a)

20

U0+ > I

U.

Orev

~Y

U’2_—> I

1EC

Figure A.1 — Definition of voltages

Meapurement of voltage vs. time

Inst¢ad of measuring the voltage as a functionsofttemperature, one can determine the
cryogenic resistance from a voltage-versus-time curve that is continuously recorded both
bel and above the transition. Care should be taken not to re-cool the specimen| without

re-sfarting the acquisition of voltage-versus<time. The characteristic voltages, such ps U;,

can |pbe similarly obtained from the intersection of the two straight lines drawn on thg region
of steepest slope during the transition\and on the relatively flat region sufficiently alhove the
transition in the voltage-versus-time curve. The analysis afterward to determine the
cryogenic resistance is the same_as in the reference method.

Fixed temperature method

In this method R, or R; is directly determined at a fixed temperature in a plateall region
withjn about 4 K above the transition for Nb-Ti composite superconductors, and R, is
diregtly determined.at 20 K for Nb;Sn composite superconductors, instead of uging the

method described*in 7.2. In this case it is desirable to check that the whole specinmen is at
a unfform and\fixed temperature. In the measurement of Nb;Sn composite supercgnductor

the}xed temperature of 20 K should be determined with a combined standard ungertainty

not exceeding 0,6 K. The fixed temperature and the combined standard uncertainty should
be noted in the test report. Also the U,, and U, , which are defined in 7.2.2, slould be
recorded as the zero voltage level in the fixed temperature method. In order to eliminate the
influence of thermoelectric voltage, two voltage signals of the specimen, say U,, and U,_,
should be acquired nearly simultaneously by reversal of the test current. For the fixed

temperature method the effect of thermoelectric voltage on determination of cryogenic
resistance can be eliminated.

Computer-based method

A computer can be used to control the current direction and warming of the specimen and
to measure the voltage-temperature curve. Changes in current direction by periodic current
reversals or periodic current on and off cycles are used to correct for offset voltages in order
that the measurements can be made during one cycle of changing the specimen temperature.
The effect of thermoelectric voltage should also be checked.

Other simplified methods with periodic checks

Simplified methods without temperature measurement might also be accepted, if an operator
with sufficient experience performs the measurement using a given apparatus and if the
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following condition is satisfied. If a simplified laboratory practice can be shown, through
periodic checks, to achieve the same result as the method in this part of IEC 61788, within
its stated uncertainty, then the simplified practice may be used in place of this reference
method. These periodic checks could be accomplished by doing one of the following:

1) an interlaboratory comparison where one laboratory uses the reference method and
another laboratory uses its own simplified method;

2) a single laboratory comparison where one laboratory "checks" their simplified method
against the reference method;

3) periodic measurement of a small set of reference samples with well-known RRR values
using the simplified method;

4) regular/frequent measurements with multiple specimens, one of which is a reference

g

3

(¢

A4 L

In genet

alibrator.

Bending strain dependency of RRR for Nb-Ti composite supercondu

ample that would not be mounted/dismounted and would be measured every-time as a

ctor

al, the resistivity (p) of a pure metal such as copper at a very-low.temperature increases

as its aﬁplied strain increases. In general, a lower p wire has a larger_percentage chapge in p

than a
metal. T

Terr 1S
bending
is moun

a radiug of bent curvature, the smaller is the diameterof the measurement mandrel, th
is the b¢nding strain being applied to the specimen.

The inc
copper

to the v
depends
the ben

Figure

superconductors with~-‘pure Cu matrix, obtained from the measured values
intercomparison test,performed in 1993 and 1994. The lines in the figure are the relat

calculat

with thg calculated values, and high r,, materials are sensitive to bending strair
Formuld (9),-Figure A.3 shows the dependency of round Cu wires where gz With ze

( 7zer(0)

I'- A bt P~ + 2o $raoin A malar-darnandanar f e tonciilar O v azie H
normal AV} Uy uaure vailut dat 2CTTU ourdaiit. 7/ onnrmat UUHUIIUUII\J’ Ul IU\JI.CIIISUICII VU WITCTO 1

his means that the change in 5z Wwith strain is more, sigriificant for a materia

fed on the measurement mandrel. Since the hending strain is inversely propor

s shown in Chapter 8 of reference [2]. Since the value of r,, is approximate
blue of tensile strain, ¢, whensgis small, the result is expressed as in Formula

jing strain by an equivalenttensile strain.

A\.2 shows the relationship between rxzx and bending strain for Nb-Ti co

ed according-to Formula (9) for each specimen. The measured values basical

) .<varies from 50 to 350. Figure A.4 shows bending strain dependency

igher p wire. There is almost no effect of strain on the room.temperature resistivity of a

| whose

high. According to the result of the intercomparisonitests [1]1, the dependgency on
strain was low for a specimen of low 7y . Bendingystrain is applied when the specimen

ional to
e larger

rease in resistivity, Ap, at 4 K as asfunction of cold working ratio, r,, [%], for pure

ly equal
9). The

bnce of the copper resistivity-increase on bending strain can be obtained by r¢placing

mposite
of the
onships
y agree
. Using
o strain

of Ixre

5 shown

in Figures A.5 and A.6. For copper with 7yzr 0f 350, which is the highest limit of s in this
document, the rzx decreases by about 10 % for a bending strain of 2 %, with respect to the
zero strain value.

1 Numb

ers in square brackets refer to the Bibliography.
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Figure A.2 — Bending strain dependency of RRR value for
pure Cu matrix of Nb-Ti composite superconductors
(comparison between measured values and calculated values)
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Figure A.3 — Bending strain dependency of RRR value for round Cu wires
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Figure A.4 — Bending strain dependency of normalized RRR value for round Cu
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Figure A.5 — Bending strain dependency of RRR value for rectangular Cu wires
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Figure A.6 — Bending strain dependency of nérmalized RRR value for
rectangular Cu wires
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Late a high-yzgx material, it is therefore desirable to use a straight base plate or a
mandrel with a large coil diameter so that the-€valuation can be performed with the least
possiblg bending strain being applied. In addition to this, special care should be taken |with the
specimén so that there is no significant strain applied to it during handling.

The minimum diameters, D, , of the measurement mandrel for round and rectangular wires are
listed in|Table A.1 and Table A.2, respectively.
Table A.1 — Minimum diameter of the measurement mandrel for round wireg
Wire digmeter ¢ [mm] 0,50 0,75 1,00 1,25 ,50
Minimum diameter Dy, \{mm] 10,6 15,9 21,2 26,5 81,8

Table A.2/— Minimum diameter of the measurement mandrel for rectangular wjres
Thickness ¢ [mm] 0,25 0,50 0,75 1,00
Minimum diameter D,, [mm] 6,3 12,5 18,8 25,0

A5 P

rocedure of correction of bending strain effect

Clause A.5 describes the procedure of correction of bending strain effect on the resistance at
low temperature given in 7.3. For a specimen of thickness 24 mounted on a mandrel of radius
Ry, the bending strain is given by

& =100x(h/Ry) % .

(A.5)


https://iecnorm.com/api/?name=cbf4399f2a163df6893c418196fed9f1

IEC 61788-4:2020 © |IEC 2020 - 23 -

Then, the equivalent tensile strain is

e=(1/2)s, (A.6)

for a rectangular wire and
c=[4/(37)]4, (A7)
for a round wire. The increase in the resistivity of pure copper at 4,2 K is calculated by
substituting-this—=veatve—intoFormtte{H—Then—thecorrectedresistance—eattowtempefature is

calculated using Formula (8).
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Annex B
(informative)

Uncertainty considerations

B.1 Overview

In 1995, a number of international standards organizations, including IEC, decided to unify the
use of statistical terms in their standards. It was decided to use the word “uncertainty” for all
quantitative (associated with a number) statistical expressions and eliminate the quantitative

use of “precision” and “accuracy”. The words “accuracy” and “precision” could sti Ee used
qualitatively. The terminology and methods of uncertainty evaluation are standardized in

ISO/IEQ Guide 98-3:2008 [3].

It was left to each Technical Committee to decide if they were going to change existing and
future sfandards to be consistent with the new unified approach. Such change is not easy and
creates |additional confusion, especially for those who are not familiar ‘with statistics [and the
term ungertainty. At the June 2006 IEC TC 90 meeting in Kyoto, it was“decided to implement
these changes in future standards.

Convertjng “accuracy” and “precision” numbers to the equivalent“uncertainty” numbers fequires
knowledge about the origins of the numbers. The coveragé factor of the original numper may
have begen 1, 2, 3, or some other number. A manufacturerjs specification that can sometimes

be desgribed by a rectangular distribution will lead\to- a conversion number of 1/\/5. The

appropr|ate coverage factor was used when conveérting the original number to the equivalent
standar@ uncertainty. The conversion process _istnhot something that the user of the gtandard
needs t¢ address for compliance to IEC TC 90 standards, it is only explained here to inform the
user abjout how the numbers were changed*in this process. The process of converting to
uncertainty terminology does not alter\\the user’'s need to evaluate their meastrement
uncertainty to determine if the criteria of the standard are met.

The prdcedures outlined in IEC.F€ 90 measurement standards were designed to limit the
uncertainty of any quantity that'could influence the measurement, based on IEC TC 90 experts’
engineering judgment and propagation of error analysis. Where possible, the standards have
simple I[mits for the influence of some quantities so that the user is not required to evaljate the
uncertainty of such quantities. The overall uncertainty of a standard was then confirmgd by an
interlabpratory comparison.

B.2 Definitions

Statistigahdéefinitions can be found in three sources: ISO/IEC Guide 98-3:2008, ISO/IELC Guide
99:2007 [4], and the NIST Guidelines for Evaluating and Expressing the Uncertainty of NIST
Measurement Results (NIST) [5]. Not all statistical terms used in this document are explicitly
defined in ISO/IEC Guide 98-3:2008. For example, the terms “relative standard uncertainty” and
“relative combined standard uncertainty” are used in ISO/IEC Guide 98-3:2008 (5.1.6, Annex
J), but they are not formally defined in ISO/IEC Guide 98-3:2008 (see [3]).

B.3 Consideration of the uncertainty concept

Statistical evaluations in the past frequently used the coefficient of variation (COV), which is
the ratio of the standard deviation and the mean (N.B. the COV is often called the relative
standard deviation). Such evaluations have been used to assess the precision of the
measurements and give the closeness of repeated tests. The standard uncertainty (SU)
depends more on the number of repeated tests and less on the mean than the COV and
therefore in some cases gives a more realistic picture of the data scatter and test judgment.
The example in Table B.1 shows a set of electronic drift and creep voltage measurements from
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two nominally identical extensometers using the same signal conditioner and data acquisition
system. The n = 10 data pairs are taken randomly from the spreadsheet of 32 000 cells. Here,
extensometer number one ( E,) is at zero offset position whilst extensometer number two (E,)
is deflected to 1 mm. The output signals are in volts. Tables B.2, B.3, B.4 and B.5 are the mean
values, experimental standard deviations, standard uncertainties and COV values of two output

signals, respectively.

Table B.1 — Output signals from two nominally identical extensometers

Output signal
[vi
E, E,
0,001 220 70 2,334 594 73
0,000 610 35 2,334 289 55
0,001 525 88 2,334 289 55
0,001 220 70 2,334 59473
0,001 525 88 2,334 59473
0,001 220 70 2,333 984 38
0,001 525 88 2,334\289 55
0,000 915 53 2,834 289 55
0,000 915 53 2,334 59473
0,001 220 70 2,334 594 73

Table B.2 — Mean values of two output signals

Mean (})
[v]

£y

Ey

0,001 190 19

2,334 411 62

n

X

X =2 |v]

n

Table B.3 — Experimental standard deviations of two output signals

Experimental standard deviation (o)

(V]

£y

Ey

0,000 303 48

0,000 213 381

(VI

(B.1)

(B.2)
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Table B.4 — Standard uncertainties of two output signals

The stapdard uncertainty is very similar for the two.extensometer deflections. In cont
cov value ( Xcov) is nearly a factor of 2 800 different between the two data sets. Thi

ntage of using the standard uncertainty; which is independent of the mean value.

the adv

B.4 Uncertainty evaluation example for IEC TC 90 standards

The obs

Standard uncertainty ()
[vi
By Ey
0,000 095 97 0,000 067 48
u=-2_[V]
Jn
Table B.5 — COV values of two output signals
COV value
[%]
By Ey
25,498 2 0,009 1
o
Xeov ==
' X

erved value of a measurement does not usually coincide with the true valu

(B.3)

(B.4)

ast, the
5 shows

e of the

measurTnd. The observed valGgmay be considered as an estimate of the true value. The

uncerta
The ma

measuregments and improves the knowledge about the measurement procedure. The

any phy
and the
guide fd
attempt
evaluati
measuré

nty is part of the "measurement error" which is an intrinsic part of any measu
gnitude of the uncertainty is both a measure of the metrological quality

Sical measurement consists of two parts: an estimate of the true value of the me
uncertainty®of'this “best” estimate. ISO/IEC Guide 98-3:2008, within this cont
r a transparent, standardized documentation of the measurement procedure.
to measure the true value by measuring “the best estimate” and using ung
pns ( which can be considered as two types: Type A uncertainties (r
bments in the laboratory in general expressed in the form of Gaussian distributid

rement.
of the
result of
asurand
ext, is a
Dne can
ertainty
cpeated
ns) and

Type B

otk yi : 4 [H 4 bt £ 4 H H 4 4
uticcriaititics (Previvus TAPYCTIITITTINS, TMelhatultc Udld, Taliturtadaiurcs o miruTTTTat

often provided in the form of rectangular distributions).

on, etc.

The calculation of uncertainty using the ISO/IEC Guide 98-3:2008 procedure is illustrated in the
following example:

a) The user derives in the first step a mathematical measurement model in the form of
identified measurand as a function of all input quantities. A simple example of such model
is given for the uncertainty of a force, F| o measurement using a load cell:

Filc=Fn+dytdgtdge,

where F,, d\y, dr, and dg, represent the force expected due to an applied standard mass,

the manufacturer’s data, repeated checks of standard mass/day and the reproducibility of
checks on different days, respectively.


http://en.wikipedia.org/wiki/Uncertainty
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b)

c)

d)

e)

g)

Here the input quantities are: the measured force of standard mass using different balances
(Type A), manufacturer’s data deviation (Type B), repeated test results using the digital
electronic system (Type B), and reproducibility of the final values measured on different
days (Type B).

The user should identify the type of distribution for each input quantity (e.g. Gaussian
distributions for Type A measurements and rectangular distributions for Type B
measurements).

Evaluate the standard uncertainty of the Type A measurements:

o
Up =—

Jn

whefe o is the experimental standard deviation and » is the total number of measufed data
points.

Evaluate the standard uncertainties of the Type B measurements:

where d,, is the range of rectangular distributed values.

Calgulate the combined standard uncertainty for the, measurand by combining| all the
standard uncertainties using the expression

uc = \[MAZ =+ MBZ

In tHis case, it has been assumed that theré-is no correlation between input quartities. If
the model equation has terms with products or quotients, the combined standard ungertainty
is eyaluated using partial derivatives-and the relationship becomes more complex due to
the gensitivity coefficients [6], [7].

Optipnal — the combined standard uncertainty of the estimate of the referred measurand can
be multiplied by a coverage factor (e.g. 1 for 68 % or 2 for 95 % or 3 for 99 %) to ihcrease
theTLrobabiIity that the measurand can be expected to lie within the interval.

Report the result as thenestimate of the measurand + the expanded uncertainty, fogether
with[the unit of measurement, and, at a minimum, state the coverage factor used to ¢gompute
the ¢xpanded uncertainty and the estimated coverage probability.

To facilitate the ,computation and standardize the procedure, use of appropriate fertified
commercial software is a straightforward method that reduces the amount of routine work [8],
[9]2. In particular, the indicated partial derivatives can be easily obtained when such a goftware
tool is Ysedi Further references for the guidelines of measurement uncertainties are given in

[5], [10]| and [11].

2

References [8] and [9] give example(s) of suitable products available commercially. This information is given for
the convenience of users of this document and does not constitute an endorsement by IEC of these products.
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Annex C
(informative)

Uncertainty evaluation in test method of RRR for
Nb-Ti and Nb3;Sn composite superconductors

C.1 Evaluation of uncertainty

Uncertainty in the residual resistance ratio is composed of the standard uncertainty in the room
temperature resistance (u,,) and that in the cryogenic resistance (u,,). In the following the

coverage factor k is assumed to be 1 for simplicity.

The regidual resistance ratio of the superconducting wire is given by 7S R;/R,|. If the
deviations of R, and R, from their statistical averages are AR, and AR, ,the deviation of
the residual resistance ratio, Arggg, is

Arrr :ﬁ_ARz (C.1)
R

TRRR 1 R,

Hence, fhe relative standard uncertainty of 5z is

]

Since the room temperature resistanceg(is given by

A U’I
" [1+0,00393(7;, -293) 1, 2] (C-3)

the deviation of R, is

AR, = OB gy, Ry Ry,
U, ar, ol
? A5 55353 v C.4
= ) RAT, ——LAI :
1+0,00393 (7,,-293 L 1 o J (¢4)

=A% 0,00393R AT, - [1A1 [@],

1 1

where AU,, AT, and Al are the deviations of the voltage, temperature and applied current,
respectively. The approximation in Formula (C.4) is based on the fact that the effect of
difference of temperature from 293 K (20 °C) on sensitivity coefficients is small. Its effect on
the final target uncertainty is 0,2 % at most (for measurement at 273 K (0 °C)). The
corresponding deviation of the room temperature can be divided as

AT, = AT, +AT,, [K] (C.5)
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where AT, is a difference between the measured room temperature and the specimen
temperature, and AT, is the deviation caused by the bolometer. Thus, the standard
uncertainty in the room temperature resistance is given by

1 1

) 2 12
um:[[%j +u?,.+(0,00393R, )’ u§m2+[%J u,$] []. (C.6)

where

u,, [V] is the Type B uncertainty in the room temperature voltage (u,,/U, :0,005/\/5),

u, [A]l| isthe Type B uncertainty in the room temperature current (u,,/I, =0,005/\/§ ,

um K] is the Type B uncertainty in the room temperature measurement using-a bglometer

(ttrme =YN3 [KD).

The u,}., [Q] is the type B uncertainty in R, due to the difference_ of\the room temperature
from thg specimen temperature and is formally expressed as  u,,,,= 0,003 93 Iu,,,. However,
U IS not obtained from a mathematical model but u,, is directly estimated as +1,7 o of R,
from thq results of round robin testing on RRR of Nb-Ti [12]. Assuming a similar situation, it can
also be jassumed as “er1/R1 :0,017/\/5.

In the ¢ryogenic resistance measurement, the specimen voltage is measured twiceg with a
change |n the current direction. It should be noted that'the voltage at the transition is determined
by drawling two straight lines and an appreciablé”“uncertainty may appear in these analyses.
This ung¢ertainty is denoted by 5. Then, the standard uncertainty in the cryogenic temperature
resistance is similarly given by

2 2 1/2
uM:H“[ﬂj +2b2+(%] u122] [Q] (C.7)
2 2

where {,, [V] is the Type B uncertainty due to the voltmeter, and u,, [A] is the|Type B

uncertainty in the current. In the above, uuz/U2 :0,005/\/5 and u12/12 :0,005/\/5. The first and

second ferms are‘doubled because the measurements are done twice. Hence, when thg sample
is measpred insa.bending-free condition, the relative combined standard uncertainty is given by

2—|1/2

" {1,43x1o4+2LRiJ J . (C.8)

2

When the sample current is measured using a voltmeter and a standard resistor, the
uncertainties of the voltage and resistance affect the uncertainty of measurement. If the value
of the voltage and its standard uncertainty are U and u,, and if the value of the resistance and

2 2
its standard uncertainty are R and u,, (U1/I12) uf, in Formula (C.6) and (U,/I}) u, in

Formula (C.7) are respectively replaced by

2 2
Ul (e, ) (G (k) (c.9)
L) \U? R 1, )\U* R
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When the cryogenic resistance is measured in a bent condition, the result needs to be
compensated for the strain effect using the given equation with the distance between the two
voltage taps (L), the diameter (d), copper fraction (., ) and the radius of a mandrel ( R,;) used
for the measurement. We assume that a round wire of diameter d is wound on a measurement
mandrel of radius R,. With the aid of Formulae (8) and (9) the value of the compensated

cryogenic resistance is given by

R, =R;—6,24x10’1212 L
37° d 1y Ry (C.10)
I .
_p* -12
_R2—1,69X10 m [Q],

where we have used &=(4/37)(d/2R,) and S.,=7x(d /2)2 %z, » and the small.s€écond term in
Formulg (9) was neglected. The quantity r,, is given by r, =c/(1+c) using the coppler ratio,
c. If the|second term in Formula (C.10) is denoted by JR,, the contribution to the combined
standargl uncertainty of u,, from the uncertainties of L, d, r,, and- R; is estimated gs

u

5 ) 2 2 1/2
o (][22 ]|

where ¥, [m], u, [m], u., and u, [m] are the»Type B standard uncertainties of gistance
between voltage taps, diameter, copper fraction and radius of mandrel, respectivgly. L is
required to be measured within the ungertainty uL/L:O,OS/\/g. It is assumed that the

uncertainty of d is u,/d :0,02/\/5 . The_relative uncertainties of r,, and R, are requirgd to be
smaller than 0,05/+/3. The maximum compensation is about SR,/R,=0,10 when the pending

strain i§ 2 % for rgr =350. Hence; the relative combined standard uncertainty of cfyogenic
resistanice due to the bending.strain correction is estimated at most to be

s

%:0,51%10% (C.12)

2

From the above*analysis the relative combined standard uncertainty in the residual resistance
ratio is given.by

2 2 . 2 1/2 2 1/2
u=——o || 2| | B2 | | B2 _|169x10%42[ 2] | (C.13)
(R1/R2) R, R, R, R,

According to the round robin test shown in Clause C.2, u was estimated as 2,44x107. Thus,
b/R, is estimated as

Ri=1,46x10’2. (C.14)

2

The type and target value of uncertainty are listed for each measurement in Table C.1.


https://iecnorm.com/api/?name=cbf4399f2a163df6893c418196fed9f1

IEC 617

88-4:2020 © IEC 2020 - 31 -

Table C.1 — Uncertainty of each measurement

C.2 g

The rou
specific
o dian
e Cu/N
e mea
e num
o twist
e critid

® TRrRr

Particip
specime
bobbin

countrie

Uncertainty Type Value Remarks
y1/Usy B 0,005//3 |aU,|/U, < 0,005
/1, B 0,005/4/3 |Az|/1, <0,005

Urmp B 143 K AT, [<1K
/U, B 0,005/+/3 AU, |/U, < 0,005
o1, B 0.005/4/3 |AZ,|/1, <0.005
u, /L B 0,05/3 |AL|/L <0,05
u, [d B 0,02/4/3 |Ad|/d <0,02
Uey /Ty B 0,05/4/3 |Ars, | f153%0,05
g/ Ry B 0,05//3 |AR3]/R, <0,05

summary of round robin test of RRR of a Nb=Ti composite superconductor

nd robin test of RRR was carried out on a_Cu/Nb-Ti composite superconduc
htions of the test superconductor are:

eter: 0,80 mm, 0,86 mm including insulating layer;
Ib-Ti ratio: 6,5;
h filament diameter: about 70 4m;
ber of filaments: 16;

pitch: 30 mm;

al current: more than.185 A (3 T, 4,2 K);

more than 150:
bting institutes were provided with specimens that were nearly straight

ns were measured in the as-received condition and some were measured wou
under<as strained condition. The number of participating institutes was 13 fi

tor. The

Some
nd on a
om five
method

s and/the number of determinations was 77. R, was measured following the

defined

innv“2 and 7. nd th in Cl A.3.Th tails of the m rements ar

scribed

in reference [12]. The effect of the strain was corrected using Formulae (8) and (9). The
distribution of the measured gz is shown in Figure C.1. Almost all of the data, except for
three, were concentrated fairly sharply. The average was 178,5, the standard deviation was 4,4
and the COV value was 2,44 %. If the three extraordinary data are omitted, the average was
178,2, the standard deviation was 3,1 and the COV value was 1,73 %.

Hence, it is reasonable to define the target relative combined standard uncertainty of this

method

not to exceed 2,5 % based on the COV value in the round robin test.
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e

Frequency
N
()]

20
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166 168 170 172 174 176 178 180 182 184 186 188 190\ 192 194 196

Figure C.1 — Distribution of observed 1, of Cu/Nb-Ti.composite supercondd

C.3 Reason for large COV value in the intercomparison test on Nb;Sn

The CO

much 19

¢omposite superconductor

\V value of the intercomparison test for\Nb;Sn samples was 6,07 % [13]. This

uncertainty in correction of the strain effect. For clarification of the reason for the large
round robin test was performed. Since(inhomogeneity in Nb;Sn samples is anticipated

of the rdasons, real round robin tests-were examined by measuring one specimen succ

by part
compos
number
docume

cipating institutions. The.measured wires were two internal tin-processed

te superconductors. Three samples were cut from different positions of each w
of participating institutions was six and the measurement method describeg
nht was employed. Each sample was successively measured seven times inclug

measur¢ment C2 using the voltage vs. time method described in Clause A.3 b). All m

RRR va
C.2, wh
and CO

ues for six samples are shown in four digits for the analysis of the uncertainty
ereas significant digits are three. Table C.3 shows the average, standard d
V.

Table C.2 — Obtained values of RRR for six Nb;Sn specimens

Y

EC

ctor

value is

rger than that for Nb-Ti (2,44 %),salthough there is no contribution from additional

e COV a
as one

essively

Nbs;Sn
ire. The

in this
ing one
casured
n Table
eviation

Institution Fark

#1-1 #1-2 #1-3 #2-1 #2-2 #2-3
A 152,7 155,7 158,2 182,2 177,7 181,3
B 152,5 159,4 158,0 189,1 173,4 183,0
C 148,6 153,4 154,3 175,8 168,1 177,9
D 150,0 153,4 150,6 174,8 156,7 173,0
E 143,2 153,4 153,3 178,6 164,8 177,8
F 148,0 156,3 157,3 181,6 171,3 181,6
ca 144.,6 151,4 153,8 178,6 168,3 178,1
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a

The voltage-time curve is used for determination of the cryogenic resistance.
Although the significant digits of observed RRR value are three, four digit numbers
are listed for the analysis of uncertainty.

Table C.3 - Average, standard deviation and coefficient of variation for six specimens

#1-1 #1-2 #1-3 #2-1 #2-2 #2-3

Average 148,5 154,7 155,1 180,1 168,6 179,0
ez 3,6 2,6 2,8 4,8 6,7 3,4
COV(%) 2.5 1.7 1.8 2.7 4.0 1.9

The obt

2,44 %

pined COV for Nb,;Sn is ranged 1,70 % to 3,98 % and comparable to'that for Nb-Ti,
If the result on specimen #2-2 with the largest COV value is-disregarded, it is

comparable to or even better than that for Nb-Ti. The uncertainty of RRR+in Nb3;Sn i mostly

attribute
from thd

curves

compos

caused

diffusior
supercol

d to that of measurement of the cryogenic resistance [14], which is largely
case of Nb-Ti. The difficulty to fit a straight line to non-linear.voltage vs. tem

Hifferent
berature

may be a reason for the large uncertainty. This round robin' test clarified thaf Nb5;Sn

te superconductors are somewhat inhomogeneous along their length. This
by the high sensitivity to heat treatment conditions orto'random pores or breaks in the

barrier. For this reason it is recommended to measure several specimens of|a given
nductor to evaluate the distribution of the RRRxalue.

may be
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La Norme internationale IEC 61788-4 a été établie par le comité d’études 90 de I'lEC:
Supraconductivité.

Cette cinquiéme édition annule et remplace la quatriéeme édition parue en 2016. Cette édition
constitue une révision technique.

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

a) modification de la distance adéquate des prises de tension sur les éprouvettes pour un
mesurage fiable,
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b) nouveau rapport du résultat de I'essai interlaboratoire du rapport de résistance résiduelle
des supraconducteurs NbsSn qui atteste de la validité de la méthode de mesure utilisée

dans la présente norme,

c) révision des définitions prétant a confusion concernant le rapport entre le cuivre et la
fraction de cuivre.

Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
90/448/FDIS 90/451/RVD

Le rappprt de vote indiqué dans le tableau ci-dessus donne toute information sur le yofe ayant
abouti g I'approbation de la présente norme.

Cette publication a été rédigée selon les Directives ISO/IEC, Partie 2.

Une liste de toutes les parties de la série IEC 61788, publiées,’sous le titre [général
Supracanductivité, peut étre consultée sur le site web de I'lEC.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne serapas modifié avant la|date de
stabilité| indiquée sur le site web de I''EC sous «http://webstore.iec.ch» dans les données
relatives a la publication recherchée. A cette date, la publi¢ation sera
e reconduite,

e supprimée,

e remplacée par une édition révisée, ou

e amehdée.

IMPORTANT - Le logo "colour.inside™ qui se trouve sur la page de couverture d¢ cette
publicption indique qu'elle contient des couleurs qui sont considérées comme ytiles a
une bgnne compréhension'de son contenu. Les utilisateurs devraient, par conséquent,
imprimer cette publication en utilisant une imprimante couleur.
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INTRODUCTION

Le cuivre, Cu/Cu-Ni ou I'aluminium est utilisé comme matériau de matrice dans les composites
supraconducteurs de Ni-Ti et de Nb3Sn et fonctionne comme un shunt électrique lorsque la

supraconductivité est interrompue. Il contribue également a la reprise de la supraconductivité
en dirigeant la chaleur générée dans le supraconducteur vers le fluide de refroidissement
environnant. La résistivité a la température cryogénique du cuivre est une grandeur importante
qui influe sur la stabilité et les pertes en courant alternatif du supraconducteur. Le rapport de
résistance résiduelle est défini comme le rapport de la résistance du supraconducteur a
température ambiante a celle juste au-dessus de la transition supraconductrice.

Le prés asiduelle
des composites supraconducteurs de Nb-Ti et de Nb;Sn. La méthode des courbes _€s] utilisée

pour mesurer la résistance juste au-dessus de la transition supraconductrices/ D'autres
méthod¢s sont décrites en A.3.
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SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 4: Mesurage du rapport de résistance résiduelle —
Rapport de résistance résiduelle des composites
supraconducteurs de Nb-Ti et de Nb3Sn

1 Domaine d’application

La prés¢nte partie de I'lEC 61788 spécifie une méthode d'essai pour la détermination(du
de reésistance résiduelle (RRR) des composites supraconducteurs de Nb-Ti et de~Nbg

une ma
magnéti
supraco
circulair
Dans le

que externe nul. Cette méthode est destinée a étre utilisée avec des“éprouv
nducteurs présentant une structure monolithique avec une sectiop’ rectangu
e, un RRR de valeur inférieure a 350 et une surface de sectjon inférieure a
cas de Nb3Sn, les éprouvettes ont subi un traitement thermique de réaction.

2 Réflérences normatives

Les doc
exigenc
Pour leg
compris

IEC 600
Supracd

3 Tern

Pour le
suivants

L'ISO ef
en norm

e |EC
e |[SO

bs du présent document. Pour les références, datées, seule I'édition citée s’a

b références non datées, la derniére éditien’du document de référence s'apq
les éventuels amendements).

50-815, Vocabulaire Electrotechinique International (IEV) —  Partig
nductivité (disponible sous: www.electropedia.org)

mes et définitions

5 besoins du présent'document, les termes et définitions de I'lEC 60050-81
s'appliquent.

I'lEC tienneft a jour des bases de données terminologiques destinées a étre
alisation,€onsultables aux adresses suivantes:

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

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

rapport
S5n avec

ttes de
aire ou
3 mm?2.

rice de Cu, Cu-Ni, Cu/Cu-Ni et Al dans une condition sans contrainte et-dans uchhamp
|

Lments suivants cités dans le texte constituent, pour tout ou partie de leur conteLnu, des

plique.
lique (y

e 815:

5 et les

Ltilisées

3.1
rapport
RRR

de résistance résiduelle

rapport de la résistance a la température ambiante a la résistance juste au-dessus de la

transitio

Note 1 a |

Note 2 a

n supraconductrice

'article: Cette note ne s'applique qu'a la langue anglaise.

I'article: Dans le présent document relatif aux composites supraconducteurs de Nb-Ti et de

Nb,Sn, la

température ambiante est définie a 293 K (20 °C), et le rapport de résistance résiduelle est obtenu au moyen de la
Formule (1), ou la résistance (R;) a 293 K est divisée par la résistance ( R, ) juste au-dessus de la transition

supraconductrice.

(1)
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Ici T'arr €St une valeur du rapport de résistance résiduelle, R, est une valeur de la résistance mesurée dans une
condition sans contrainte et dans un champ magnétique externe nul.

La Figure 1 représente de maniére schématique une courbe de la résistance en fonction de la température obtenue
sur une éprouvette en mesurant la résistance cryogénique.—

Fréquence

(b)

=

(a)

0 >
* ya
T, Température
IEC

La résistance cryogénique, R, , est déterminée par lintersection, A, de deux lignes droites (a) etf (b) a la

températdre T_*.

Figure 1 — Rapport entre la.température et la résistance

4 Principe

étre effectué au moyen de la technique des quatre bornes. Aucun champ magnétique n’est

Le meS}rage de la résistance a température ambiante comme a température cryogénigue doit
appliqu

pour la réalisation de tous les mesurages.

L'incertifude type composée relative a la cible de cette méthode est définie comme une
incertitude élargie ( k#=2’) ne devant pas dépasser 5 %.

La flexign maximalée induite durant le montage et le refroidissement de I'éprouvette de Nb-Ti ne
doit pag dépasser 2 %. En ce qui concerne I'éprouvette de Nb3Sn, le mesurage doit étre

effectug dans une condition sans contrainte ou avec une contrainte thermique admissiple.

5 Appareillage

5.1 Matériau du mandrin de mesure ou de I’embase de mesure

Le mandrin de mesure pour une éprouvette de Nb-Ti enroulée ou I'embase de mesure pour une
éprouvette de Nb-Ti ou de NbsSn rectiligne doit étre en cuivre, en aluminium, en argent ou

matériau équivalent dont la conductivité thermique est supérieure ou égale a 100 W/(m-K) a la
température de I'hnélium liquide (4,2 K). La surface du matériau doit étre recouverte d'une
couche de matériau isolant (bande ou couche de polyéthyléne téréphtalate, de polyester, de
polytétrafluoroéthyléne, etc.) d'une épaisseur maximale de 0,1 mm.
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5.2 Diameétre du mandrin de mesure et longueur de I'embase de mesure

Le diamétre du mandrin de mesure doit étre suffisamment grand pour maintenir la flexion
inférieure ou égale a 2 % pour I'éprouvette de Nb-Ti. L'éprouvette de Nb3;Sn sur une embase

doit étre mesurée dans une condition sans contrainte ou avec une contrainte thermique
admissible.

L'une des dimensions de I'embase de mesure doit étre d'au moins 30 mm de longueur.

5.3 Cryostat pour le mesurage de la résistance ( R,)

Le cryostat doit comprendre une structure de support de I'éprouvette et un réservoir a hélium
liqguide pour le mesurage de la résistance R,. La structure de support de I'éprouvgtte doit
permettfe d'immerger et de retirer I'éprouvette, qui est montée sur un mandrin de imgsure ou
une empase de mesure, dans et hors du bain d'hélium liquide. La structure.'de support de

I'éprouviette doit en outre étre réalisée de fagon qu'un courant puisse traverser I'éproyvette et
que la tension résultante générée le long de I'éprouvette puisse étre mesurée.

6 Préparation de I'éprouvette

L’éprouyette d’essai ne doit avoir aucun joint ou aucune épissure d’'une longueur de 30 mm ou
plus. Elle doit comporter des contacts de courant a proximité 'de chacune de ses extrémités et
d’une paire de contacts de tension sur sa partie centraleha distance entre les deux prises de
réglage|de tension (L) doit étre supérieure ou égale a‘f5'mm. Un thermométre de mgsure de
la tempgrature cryogénique doit étre fixé a proximité.de I'éprouvette.

Une méthode mécanique doit étre utilisée podr maintenir I'éprouvette contre la coliche de
matériau isolant du mandrin ou de I'embase de mesure. |l convient de réaliser ajec soin
I'instrumentation et l'installation de I'éprouyette sur le mandrin de mesure ou I'embase de
mesure| de maniére a éviter des flexionsiou des déformations de traction indésirables. Dans
I'absolu| il est prévu que I'éprouvette:de’ NbsSn soit la plus rectiligne possible; or, ce n'est pas
toujourd le cas, c'est pourquoi il eonvient de veiller a bien mesurer I'éprouvette a ['état de
livraison).

L'éprouyette doit étre montée sur un mandrin de mesure ou sur une embase de mesure pour

effectuer ces mesuragesi.lles deux mesurages de résistance, R, et R,, doivent étre effectués
sur la méme éprouvette et le méme montage.

7 Acquisition’et analyse des données

7.1 Résistance (R,) a température ambiante

L'éprouvette fixée doit étre mesurée a température ambiante (7, (K)), ou 7, remplit la
condition suivante: 273 K< 7, < 308 K. Un courant (1, (A)) doit traverser I’éprouvette de sorte

que la densité du courant se situe entre 0,1 A/mmZ2 et 2 A/mm?2 sur la base de la surface totale
de la section du fil, et la tension résultante (U, (V)), I, et T, doivent étre enregistrées. La

Formule (2) ci-dessous doit étre utilisée pour calculer la résistance ( R,) a température
ambiante. La résistance (R,) @ 293 K (20 °C) doit étre calculée au moyen de la Formule (3)

pour un fil avec matrice en cuivre. Pour les fils qui ne contiennent pas de composant en cuivre
pur, la valeur fixée de R, doit étre égale & R, sans aucune correction de température.

(2)
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R

m

M T170,00393 (7, -293)]

7.2 Résistance (R, ou R,) juste au-dessus de la transition supraconductrice

7.2.1

Correction de I'effet contrainte/déformation

Dans I'état contraint de I'éprouvette de Nb-Ti, la résistance cryogénique mesurée, R,, n’est
pas une valeur correcte de R,. La correction correspondante de I'effet contrainte/déformation
est décrite en 7.3.

7.2.2

L'éprou
placée q
I’éprouV|
faire va

immerg¢e dans le bain d'hélium liquide et refroidie a la température de-I'hélium liquide

au moin

Pendan
de I'épr
et 10 A

Acquisition des données de la résistance cryogénique

ette, toujours montée comme pour le mesurage a température ambjante, g
ans le cryostat pour le mesurage électrique spécifié en 5.3. Un montage horiz
ette est recommandé en A.1. D'autres cryostats qui utilisent un élément chauff
ier la température de I'éprouvette sont décrits en A.2. L'éprouvette’doit étre le

s 5 min.

les phases de réalisation des mesurages de R, a basse température, un couf

buvette doit étre appliqué de sorte que la densité-dd courant se situe entre 0,1
/mm2 sur la base de la surface totale de“la section du fil, et la

Pour co
respect
transitio
représe

résulta}t‘e (U (V)), I, (A), et la température de I'éprouvette (7(K)) doivent étre enreg

server un rapport signal/bruit suffisammeni’élevé, le mesurage doit étre effe
nt la condition selon laquelle la valeur absolue de la tension résultante supérie
n supraconductrice dépasse 10 pV. kes données a obtenir et leur analy
ntées a la Figure 2.
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bntal de
ant pour
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\ b Usos
UOrev g ® «-— U20—
O Y N\ -
U -~ r

2= IEC

NOTE Legs tensions indicées + et — sont celles qui sont obtenues{au ‘premier et au deuxieme mesurpgge avec,
respectivement, des courants positif et négatif, et U,y, et U,y_. ‘sont les tensions obtenues avec un cqurant nul.
Pour des faisons de clarté, Uy, mesurée avec un courant nul etv'U,_ ne coincident pas. Une droite (a) pst tracée

dans la r¢gion de transition avec une forte augmentation de la tension avec la température et une drojte (b) est
tracée dafs la région avec une tension presque constantey

Figure 2 — Courbes de la tension en fonction de la température
et définitions de chaque tension

Lorsqued I'éprouvette est a I'état supraconducteur et que le courant d'essai (7,) est appliqué,
deux tgnsions doivent étre mesurées presque simultanément: U,, (la tension| initiale
enregisfrée avec une polarité de courant positive) et U, (la tension enregistrée pendant une

rev
courte \fariation de polarité~du courant appliqué). Un mesurage valide de R, exige I'absence
de tens|ons de perturbation excessives et implique que |'éprouvette soit initialemenf a I'état

supraconducteur. La\formule suivante doit alors étre satisfaite pour effectuer un mesurage
valide:

|U0+ ;UOrev| <1% (4)

Uz

ol U, est la tension moyenne pour ['éprouvette a I'état normal a température cryogénique,
définie par la Formule (5).

L'éprouvette doit étre progressivement chauffée de sorte qu'elle passe entierement a I'état
normal. Lorsque le cryostat pour le mesurage de la résistance spécifié en 5.3 est utilisé, cela
peut étre effectué en soulevant simplement I'éprouvette jusqu'a une position appropriée au-
dessus du niveau de I'hélium liquide. La courbe de la tension en fonction de la température de
I'éprouvette doit étre obtenue en maintenant la vitesse de montée en température entre
0,1 K/min et 10 K/min. La courbe de la tension en fonction de la température doit étre
enregistrée en continu pendant la transition vers I'état normal, jusqu'a une température
inférieure a 15 K pour I'éprouvette de Nb-Ti et inférieure & 25 K pour I'’éprouvette de Nb;Sn. Le

courant de I'éprouvette doit ensuite étre ramene a zéro et la tension correspondante, U,,, , doit
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étre enregistrée a une température inférieure a 15 K pour I'éprouvette de Nb-Ti et inférieure a
25 K pour I'éprouvette de NbsSn.

L'éprouvette doit ensuite étre lentement immergée dans le bain d'hélium liquide et refroidie a
+1 K pres de la température a laquelle le signal de tension initial U,, a été enregistré. Un

courant de I'éprouvette, I,, ayant la méme intensité mais une polarité négative (polarité
inverse par rapport a celle utilisée pour la courbe initiale) doit étre appliqué, et la tension U,_

doit étre enregistrée a cette température. Les étapes du mode opératoire doivent étre répétées
pour enregistrer la courbe du rapport entre la tension et la température avec ce courant négatif.
En outre, lorsque le courant de mesure, I,, diminue jusqu’a 0, I’enregistrement de U,, doit

étre effectué a +1 K prés de la température a laquelle U.,. a été enregistrée.

Chacung des deux courbes du rapport entre la tension et la température doit étre analysée en
tracant Line droite (a) sur la courbe des données au niveau ou la valeur absoluelde la|tension
augmenite fortement avec la température (voir la Figure 2) et en tragant une.seconde droite (b)
sur la chrbe des données au-dessus de la transition, au niveau ou lactension est presque
constante pour Nb-Ti ou a augmenté progressivement et presque linéajtfement pour NQ;Sn par

rapport [a la montée en température. U,, et U, sur la Figure 2 doivent étre déternjinées a

I'intersection de ces deux droites, respectivement pour les courbes de polarité positive et
négative.

Les tengions corrigées, U,, et U,_, doivent étre calculées au moyen des equations sufivantes:

U, =U) -U,, et U, =U, -U, . La tension moyenne;. U2, doit étre définie comme suit:

-

I _ U2+ —UZ

U2 (5)
2

Un mesprage valide de R; implique déffectuer la variation de tension thermoélectrique dans
des limites acceptables pendant les-mesurages de U,, et U, . La condition suivante doit
alors étre remplie pour effectuer un mesurage valide:

[8. 281 39, (6)

U2
ou A, let A_ _sont définis par A, =U,, -U,, et A =U,,_ -U, . Si le mesurage del R, ne

respect¢ pas-les exigences de validité en 7.2.2, particuliérement de la Formule (4) ou|((6), des
e prises

La Formule (7) doit étre utilisée pour calculer la résistance mesurée ( R,) juste au-dessus de la
transition supraconductrice.

Re= (7)

7.2.3 Méthodes d’acquisition facultatives

La méthode de «référence» est celle décrite dans le corps du présent document tandis que les
méthodes d’acquisition facultatives sont décrites en A.3.
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7.3 Correction de R, mesurée d’un composite supraconducteur de Nb-Ti pour une
flexion

S'il n'y a pas de composant en cuivre pur dans le supraconducteur, R, doit alors étre égale
aR,.

Pour une éprouvette avec un composant en cuivre pur, la flexion doit étre définie parg, = 100 x

(h/r) (%), ou h est égale a la moitié de I'épaisseur de I'éprouvette pour les fils rectangulaires ou
a un rayon pour les fils circulaires et r est le rayon de courbure. Si la flexion est inférieure a

0,3 %, aucune correction n'est alors nécessaire, et R, doit étre égale a R,.

Si aucune des deux situations ci-dessus ne s'applique, la résistance R, juste au-dessjus de la

transitidn supraconductrice dans une condition sans contrainte doit alors étre estiméel comme
suit:

* L
R =R, —Apx——
2= (8)

ou Ap gst défini ci-dessous et S, et L sont définis en 8.4. [faugmentation de résisfivité du
cuivre pur a 4,2 K due a la déformation de traction, ¢ (%){s'exprime comme suit:

Ap (QmM) = 6,24 x 1012 - 5110% 10142, 6 <2 % (9)
Le calclil de la Formule (9) doit étre effectuélen partant du principe que la déformation de
traction|équivalente ¢ est respectivement dey(1/2)¢, et (4/3n)s, pour des fils rectangu|aires et
circulaires. La dépendance du rapport derésistance résiduelle en fonction de la flexion pour le
cuivre pjur est décrite en A.4.

7.4 Rapport de résistance résiduelle (RRR)

La valeyr du RRR doit étre calculée en utilisant la Formule (1).

8 Incertitude et stabilité de la méthode d'essai

8.1 Température

La tempjérature ambiante doit étre déterminée avec une incertitude type ne dépassant pas 0,6 K,
en maintenant a température ambiante I'éprouvette, qui est montée sur le mandrin de|mesure
ou sur I'embase de mesure.

8.2 Tension

Pour le mesurage de résistance, le signal de tension doit é&tre mesuré avec une incertitude type
relative ne dépassant pas 0,3 %.

8.3 Courant

Lorsque le courant est appliqué directement a I'éprouvette avec une source de courant continu
programmable, le courant d'essai de I'éprouvette doit étre déterminé avec une incertitude type
relative ne dépassant pas 0,3 %.

Lorsque le courant d'essai de I'éprouvette est déterminé a partir de la caractéristique tension-
courant d'une résistance étalon par la technique a quatre bornes, la résistance étalon, avec
une incertitude type composée relative ne dépassant pas 0,3 %, doit étre utilisée.
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La fluctuation du courant d'essai continu de I'éprouvette, fourni par une alimentation en courant
continu, doit étre inférieure a 0,5 % pendant chaque mesurage de résistance.

8.4

Dimension

La distance le long de I'éprouvette entre les deux prises de tension (L) doit étre déterminée
avec une incertitude type composée relative ne dépassant pas 5 %.

Pour la correction de I'effet contrainte/déformation de flexion dans le cas du fil avec une matrice
en cuivre pur, la surface de section de la matrice de cuivre ( S, ) doit étre déterminée en utilisant
une valeur nominale du rapport entre le cuivre et I'absence de cuivre et les dimensions
nominales de I'éprouvette. Le diameétre du fil (d) et le rayon du mandrin (R, ) doivent étre

déterminés avec une incertitude type relative ne dépassant respectivement pas 1 %(et
9 Rapport d’essai
9.1 Vjleur du RRR
La valeyr du RRR ( 7xxg ) Obtenue doit étre consignée comme suit

rRRR(’I + Ure) (n=---),
ou
U, edt l'incertitude élargie relative:

UZ2u, (k

ou
U, représente l'incertitude typercomposée relative,
k egt un facteur d'élargissement, et
n edt le nombre d'échantillonnages.
Il est solihaitable quew 50it supérieur a 4 de fagon a pouvoir considérer une distribution
pour leq résultats observés afin d’estimer I'écart type. Si n n'est pas suffisamment gra
distribufion rectangulaire doit étre considérée.
9.2 Eprouvette

3 %.

(10)

hormale
nd, une

Le rapport d'essai des résultats des mesurages doit également comprendre les éléments
suivants, s'ils sont connus:

a)
b)
c)
d)
e)
)
9)

fabricant;

classification et/ou symbole;

forme et surface de la section;

dimensions de la surface de section;
nombre de filaments ou de sous-éléments;

diameétre des filaments ou des sous-éléments;

pour I’éprouvette Nb-Ti, le rapport volumique du matériau suivant sur Nb-Ti:

Cu,
Cu-Ni,
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Cu et Cu-Ni,
Al et Cu,
ou le rapport volumique suivant:
Cu-Ni: Cu: Nb-Ti,
Al: Cu: Nb-Ti;
h) rapport volumique cuivre/non-cuivre pour I'éprouvette de Nb3Sn;

i) surface de section de la matrice de cuivre (S, ).

9.3 Conditions d’essai

9.3.1 Mesurage de R, et R,

Les confditions d'essai suivantes doivent étre consignées pour le mesurage de ‘R, et

~
N

a) Ionglueur totale de I'éprouvette;
b) dist
c) longueur de chaque contact de courant;

nce entre les prises de mesure de tension (L);

d) courjants de transport (7, et I,);

e) dengités de courant (I, et [, divisées par la surface nominale totale de la section|du fil);

f) tensfons (U,, Uy, , Uper» Ui Uy, Ug » Us, Ul et Uz);
g) résigtances (R,, R,, R, et R,);
h) résigtivites (p, = (R, xSc,)/L et p,=(R,xSg)”L);

i) materiau, forme et dimensions du mandrin ou de I'embase;
j) méthode d'installation de I'éprouvette sur le mandrin ou I'embase;
k) materiau isolant du mandrin ou‘de 'embase.

9.3.2 Mesurage de R,
Les confditions d'essai suivantes doivent étre consignées pour le mesurage de R;:

a) réglage de la température et méthode de fixation de I'éprouvette;

b) T, :[Températire pour le mesurage de R, .

9.3.3 Mesurage de R,

Les conditions d'essai suivantes doivent étre consignées pour le mesurage de R,:

a) vitesse de montée en température;
b) méthode de refroidissement et de chauffage.

L’Annexe A fournit des informations supplémentaires concernant le mesurage du RRR.
L’Annexe B présente les définitions et un exemple de l'incertitude de mesure. L’Annexe C
spécifie I'évaluation de l'incertitude dans la méthode d’essai de référence du RRR pour les
composites supraconducteurs.
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Annexe A
(informative)

Informations supplémentaires concernant le mesurage du RRR

Recommandation concernant I'orientation du montage de I'éprouvette

Lorsque I'éprouvette se présente sous la forme d’un fil rectiligne, un montage horizontal du fil
sur I'embase est recommandé, car cette orientation du montage peut diminuer le gradient
thermique possible le long du fil par comparaison a I'orientation verticale du montage. Dans le
cas présent, orientation horizontale du montage signifie que I'axe du fil est paralléle a la surface

de I'hélipm liquide.

A.2

Autres méthodes pour augmenter la température d'une éprouvette au-
dessus de la température de transition supraconductrice

Les méthodes suivantes sont également recommandées pour augmenter la température au-

dessus

de la valeur de transition supraconductrice de I'éprouvette.” Pour ces méthodes, il

convient d'appliquer une vitesse de montée en température de l'ensemble de I'épfrouvette
comprise entre 0,1 K/min et 10 K/min. Pour ralentir la vitessé_de montée en température et
éviter up gradient de température élevé, il convient de choisir avec soin la puissance et la
capacité thermiques (éprouvette avec mandrin de mesure~ou embase de mesure), aingi que la

distance entre le réchauffeur et I'éprouvette.

a) Meéthode du réchauffeur

b)

L'éprouvette peut étre chauffée au-dessus de-la valeur de transition supraconducfrice par
un r¢chauffeur monté dans le mandrin de_mesure ou I'embase de mesure apres avoir retiré

I'éprpuvette du bain d'hélium liquide dans*le cryostat.

Méthodes contrblées

1)

léthode adiabatique

N

Dans cette méthode, le~cryostat maintient une chambre qui contient I’éprouviette, un
qupport d’échantillon, un-réchauffeur, etc. Avant d'immerger la chambre dans| le bain
d’hélium liquide, l'airrde la chambre est expulsé pour la remplir ensuite d’hélium. La
ghambre est ensuite'immergée dans le bain d'hélium liquide et I'éprouvette est fefroidie
d une température inférieure a la température critique. Aprés I'expulsion de I'hélium,
lléprouvette peut étre chauffée au-dessus de la valeur de transition supraconductrice
par le réchauffeur sous condition adiabatique.
N
0

léthode.quasi adiabatique

ans-cette méthode, le cryostat maintient I'éprouvette a une certaine distahce au-
dessus du bain d'hélium liguide tout au long du mesurage a température crvonrénique.
Une piéce d’ancrage thermique allant du mandrin de mesure ou de ’'embase de mesure
au bain d’hélium liquide permet de refroidir I'éprouvette a une température inférieure a
la température critique. L’'éprouvette peut étre chauffée au-dessus de la valeur de
transition supraconductrice par un réchauffeur situé dans le mandrin de mesure ou
I’embase de mesure sous condition quasi adiabatique.

Méthode du réfrigérateur

Dans cette méthode, un dispositif électromécanique (réfrigérateur) est utilisé pour
refroidir I'éprouvette, qui est montée sur un mandrin de mesure ou une embase de
mesure, a une température inférieure a la température critique. L'éprouvette peut étre
chauffée au-dessus de la valeur de transition supraconductrice au moyen d'un
réchauffeur ou en contrélant la puissance du réfrigérateur.
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A.3 Autres méthodes de mesure de R, ou R,

s

Les méthodes facultatives suivantes peuvent étre utilisées pour obtenir R, ou R;.

a) Méthode de référence modifiée
Il s’agit d’'une méthode simplifiée avec acquisition d'une seule courbe tension-température,
elle n’est utilisée que pour les composites supraconducteurs de Nb-Ti. La tension de
I'éprouvette est mesurée dans I'état supraconducteur avec un sens de courant désiré (7,)
puis avec un courant en sens inverse. Ces valeurs sont U,, et U,, comme cela est
représenté a la Figure A.1. Le courant est ensuite inversé dans le sens initial. Aprés
trangttien Stat-rormal—tatension—estmesurée—LL—dans—unre—région-de—plateau de la
courpe a moins de 4 K environ au-dessus de la transition. La tension est ensuiteue avec
un cpurant nul (U,, ). Le sens du courant est ensuite inversé et la tension est'dé nouveau

meshrée (U, ). La résistance cryogénique est obtenue d'aprés

r=U2 (A1)
12
aved
_ U, -U,
UF‘%22‘ (A.2)

Ceci| compense approximativement l'effet deZla tension thermoélectrique. Il conyient de
satidfaire aux conditions suivantes pour vérifier que l'influence de la tension de pertirbation

et dy décalage de la tension thermoélegcttique sur le mesurage de R, ne soit p3s d'une
impqrtance notable:

|U0+5—U0rev| < 1% (A.3)

2

|%§%J<3% (A.4)
2

ol f,, et 5 sontrespectivement définis par A2+:‘U2+—U20‘ et Az-:‘Uz-_Uzo‘.
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Uk (b) /

U / r
2+

20

U0+ > I

U.

Orev

~Y

U’2_—> I

1EC

Figure A.1 — Définition des tensions

Mesprage de la tension en fonction du temps

Au ljeu de mesurer la tension en fonction de la température, il est possible de déferminer
la r¢sistance cryogénique a partir d’'une courbe' tension—temps qui est enregigtrée en
permanence en dessous et au-dessus de la transition. Il convient de veiller a ne pas|refroidir
de npouveau I'éprouvette sans recommencer.lacquisition de la tension en fonction dii temps.

Les [tensions caractéristiques, telles que~U,, , peuvent étre obtenues de la méme|fagon a

part|r de I'intersection des deux lignes,droites tracées au niveau de la région la plus basse
de la courbe pendant la transition. €t au niveau de la région de plateau, suffisamment au-
dessus de la transition sur lacourbe tension—-temps. L’analyse suivante effectuge pour
déterminer la résistance cryogénique est la méme que celle appliquée pour la méthode de
réféfence.

Méthode par température-fixe

Dans cette méthode,) R, ou R; est directement déterminée a une température fixe dans
une région de plateau a moins de 4 K environ au-dessus de la transition pour les composites
supriaconductedrs de Nb-Ti, et R, est directement déterminée a 20 K pour les composites
suprgconducteurs de NbsSn, au lieu d'utiliser la méthode décrite en 7.2. Dans ce cas, il est
souhaitable de vérifier que I'ensemble de I'éprouvette présente une température yniforme
et fixe.M.ors du mesurage des composites supraconducteurs de NbsSn, il conyient de
déterminer la température fixe de 20 K avec une incertitude type composée ne dépassant
pas 0,6 K. Il convient d’indiquer la température fixe et I'incertitude type composée dans le
rapport d’essai. Il convient également d’enregistrer U,, et U,_, qui sont définis en 7.2.2,

comme le niveau de tension nulle dans la méthode par température fixe. Pour éliminer
I'influence de la tension thermoélectrique, il convient d'obtenir les deux signaux de tension

de I'éprouvette, a savoir U,, et U,_, pratiquement simultanément par inversion du courant

d’essai. Pour la méthode par température fixe, I'effet de la tension thermoélectrique sur la
détermination de la résistance cryogénique peut étre éliminé.

Méthode informatique

Un ordinateur peut étre utilisé pour contréler le sens du courant et le chauffage de
I'éprouvette et pour mesurer la courbe tension-température. Les modifications de sens du
courant par inversions périodiques du courant ou cycles de marche et d'arrét périodiques
du courant sont utilisées pour corriger les tensions de décalage afin de pouvoir effectuer
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les mesurages pendant un cycle de variation de température de I'éprouvette. Il convient de
vérifier également I'effet de la tension thermoélectrique.

e) Autres méthodes simplifiées avec vérifications réguliéres

Des méthodes simplifiées sans mesurage de température peuvent également étre
acceptées, a condition qu'un opérateur ayant suffisamment d'expérience effectue les
mesurages au moyen d'un instrument donné et si la condition suivante est satisfaite. S'il
peut étre démontré, par des vérifications réguliéres, qu'une pratique de laboratoire
simplifiée peut obtenir les mémes résultats que la méthode décrite dans la présente partie
de I'lEC 61788, dans ses limites d'incertitude déclarées, la méthode simplifiée peut alors
étre utilisée a la place de la méthode de référence. Ces vérifications réguliéres peuvent étre
effectuées au moyen de l'une des solutions suivantes:

1 : H Y lala e 1 N lLale P i H l s d d
LIIU oulmparaiovult 1mnoriabvuratvuirc  puur 1TayucTlic Ul 1dbulratuirc utilotc 1a IIIClIIO e e

reférence et 'autre utilise sa propre méthode simplifiée;

2) yne comparaison dans un seul laboratoire pour laquelle le laboratoire «vélifie» sa
méthode simplifiée par rapport a la méthode de référence;

3) mesurage régulier d'un ensemble restreint d'échantillons de référence présenfant des
Maleurs RRR connues, au moyen de la méthode simplifiée;

4) mesurages réguliers/fréquents avec plusieurs éprouvettes, doat une est un échantillon
de référence qui n’est pas monté/démonté et est mesuré chaque fois en tant qy’étalon.

A.4 Dépendance du RRR vis-a-vis de la flexion du composite supraconducteur
de Nb-Ti

La résistivité (p) d'un métal pur tel que le cujvrera trés basse température adgmente
généralement a mesure que la déformation appliquée augmente. En général, un fil |de plus
faible r@sistivité p présente une variation de pourcentage plus grande de p qu'un fil|de plus
grande résistivité p. La déformation n'a pratiquement aucun effet sur la résistivité a température
ambiante d'un métal. Cela signifie que-layvariation de 7krr avec la déformation est plus
significdtive pour un matériau dont-le 7Rgr est élevé. Selon le résultat des| essais
interlabgratoires [1]1, la dépendance vis-a-vis de la flexion était faible pour une éprouyette de
rwrr faiple. La flexion est appliquée’lorsque I'éprouvette est montée sur le mandrin de mesure.

Etant dpnné que la flexion est inversement proportionnelle au rayon de courbure,| plus le
diameétre du mandrin de mesure est petit, plus la flexion appliquée a I'éprouvette est gfande.

L’augmegntation de résistivité, Ap, a 4 K en fonction du rapport d’écrouissage, 7w [[6], [%],
pour du|cuivre pur,‘est présentée au Chapitre 8 de la référence [2]. Etant donné que |a valeur
du 7w [(rapportdécrouissage) est approximativement égale a la valeur de la déformation de

traction| ¢, lorsque ¢ est faible, le résultat est exprimé comme dans la Formule|(9). La
dépendJ;nce de l'augmentation de résistivité du cuivre sur la flexion peut étre othnue en

remplagantva flexion par une déformation de traction équivalente.

La Figure A.2 présente la relation entre le 7kgr et la flexion pour des composites
supraconducteurs de Nb-Ti avec une matrice en cuivre pur, obtenue d'aprés les valeurs
mesurées de l'essai interlaboratoire effectué en 1993 et en 1994. Les lignes de la figure sont
les relations calculées selon la Formule (9) pour chaque éprouvette. Les valeurs mesurées sont
fondamentalement en accord avec les valeurs calculées, et des matériaux ayant un r,, €levé
sont sensibles a la flexion. En utilisant la Formule (9), la Figure A.3 présente la dépendance
des fils de cuivre circulaires lorsque le 7zrg avec une déformation nulle ( 7xzr(0)) varie de 50 a

350. La Figure A.4 présente la dépendance de la valeur du 7zrgr normalisée par la valeur a
déformation nulle par rapport a la flexion. Une dépendance similaire des fils de cuivre
rectangulaires est représentée aux Figures A.5 et A.6. Pour du cuivre avec un rkgg de 350,

1 Les chiffres entre crochets se réféerent a la Bibliographie.
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qui est la limite la plus élevée de la valeur du 7kgr dans le présent document, le 7zrg diminue
d’environ 10 % pour une flexion de 2 % par rapport a la valeur de déformation nulle.
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Figure A.2 — Dépendance de la valeur du-RRR vis-a-vis de la flexion pour
la matrice en cuivre pur des composites supraconducteurs
de Nb-Ti (comparaison entre les valeurs mesurées
et les valeurs calculées)
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Figure A.3 — Dépendance de la valeur du RRR vis-a-vis de la flexion pour
des fils de cuivre circulaires
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des fils de cuivre rectangulaires
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Les Tableaux A.1 et A.2 indiquent les diamétres minimaux, D, , du mandrin de
vement pour les fils circulaires et rectangulaires.
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ure A.6 — Dépendance de la valeur normalisée du RRR vis-a-vis de la flexjon
pour des fils de cuivre rectangulaires

bluer un matériau a /zrr €levé, il est donc’souhaitable d'utiliser une embase rectiligne
andrin avec un grand diamétre de bobinei’de fagon a pouvoir effectuer I'évaluption en
nt la plus faible flexion possible. Il convient en outre de prendre un soin particulier avec
ette, de fagon a ne pas lui appliquer-de déformation significative durant la manipulation.

mesure,

Tapleau A.1 — Diameétre minimal du mandrin de mesure pour les fils circulaines
Diametre du fil, d [mm] 0,50 0,75 1,00 1,25 ,50
Diamétre minimal Dgy{mm] 10,6 15,9 21,2 26,5 1,8

Tablpau'Al2 — Diameétre minimal du mandrin de mesure pour les fils rectangulTires

Epaisseur, ¢ [mm]

0,25

0,50

0,75

1,00

Diamétre minimal Dy [mm]

6,3

12,5

18,8

25,0

A.5

Mode opératoire de correction de I'effet contrainte/déformation de flexion

L'Article A.5 décrit le mode opératoire de correction de I'effet contrainte/déformation de flexion
sur la résistance a basse température, indiqué en 7.3. Pour une éprouvette d'une épaisseur 2h
montée sur un mandrin de rayon Ry, la flexion est donnée par

& =100x(h/Ry) %

(A.5)
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La déformation de traction équivalente est alors
e=(1/2)g, (A.6)
pour un fil rectangulaire et
c=[4/(37)]4, (A.7)

pour un fil circulaire. L'augmentation de la résistivité du cuivre pur a 4,2 K est calculée en
remplagamtcette vateurdecdanstafFormute (9) tarésistancecorrigéeabassetenmpérature
est alor$ calculée en utilisant la Formule (8).
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