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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 12: Mesure du rapport volumique matrice/supraconducteur —
Rapport volumique cuivre/non-cuivre des fils

en composite supraconducteur Nb3Sn
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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

SUPERCONDUCTIVITY -

Part 12: Matrix to superconductor volume ratio measurement —
Copper to non-copper volume ratio of Nb3Sn composite
superconducting wires
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INTRODUCTION

Le rapport volumique cuivre/non-cuivre des fils supraconducteurs est une valeur numérique
importante utilisée pour déterminer la densité de courant critique et sa stabilité, qui sont deux
des caractéristiques importantes des fils supraconducteurs. La présente norme couvre une
méthode d’essai normalisée pour le rapport volumique cuivre/non-cuivre de fils en composite
supraconducteur NbsSn en cuivre stabilisé multiconducteur (ci-dessous désigné par le terme
fils Cu/Nb3Sn).

Les fils Cu/NbsSn peuvent étre classés en quatre types en fonction de I'implantation du
stabilisateur, comme illustré a I'Annexe G: le type a stabilisateur externe, le type a

. . s . ) . - iaU avec
orme a
el que

un typ€g
soit le processus de production employé.

Pour l¢ type de stabilisateur interne, la structure interne
empéche la dISSO|UtI0n et Ienlevement du culvre Contrair

/Nb;Sn
ucteurs

Nb-Ti § cuivre.

De nou

- lan hesurer
est ) "~ pf tograph|e est effectluee au
mo & s pour
mes

- la méthode de traitement de 'image,p JUE i ‘ i section
est ici

- la moyen
d'u

La préq Hoptée.

Commeg méthode plé éthode

de traitement d @-" S Nb3Sn.

L’Anneke C spécifig hple de

méthode de polis S
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INTRODUCTION

The copper to non-copper volume ratio of superconducting wires serves as an important
numeric value used when determining the critical current density and its stability, which are
two of the important characteristics of superconducting wires. This test method is concerned
with the standardization of the test method for the copper to non-copper volume ratio of
copper stabilized NbsSn multi-filamentary composite superconducting wires (hereinafter
referred to as Cu/Nb3Sn wires).

Cu/Nb3Sn wires can be classified into four types according to the layout of the stabilizer as
shown in Annex G: the external stab|I|zer type the mternal stablllzer type the distributed
stabilizg method
specifig xternal
stabilizp

With rd i wires
preven copper
mass fethod, unlike with copper matrix Nb-Ti superconduct . ds are
therefo

— the qured is

trag ine; the
paper is then cut out into different portions to 8 & i aper;
— theli tion is
digiti
— the eter.
This st ally. As
supplementary methods, ¢he tmage pracessi ; ddopted

for Cu/
planim
specifi

using a
is also
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SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 12: Mesure du rapport volumique matrice/supraconducteur —

Rapport volumique cuivre/non-cuivre des fils
en composite supraconducteur Nb3;Sn

1 Domaine d’application

La présente norme couvre la méthode d’essai de détermination du( rappoct, vol
cuivre/hon-cuivre des fils Cu/Nb3Sn.

umique

ilament;

uSn, la

barrier¢ métallique et autres parties qui ne sont pas en s\dahs la mafrice en

cuivre [ainsi que les fils dont le matériau stabilis
volumique cuivre/non cuivre peut étre déterminé (sur(d
processus de traitement thermique de formation @ '

Le fil Cu/Nb3Sn a une structure monolithjque

rapport
brés le

Bien qlie son exactitude soit moindre | cet éth b sure du
rapportl volumique cuivre/ fils bjy daht la section et le rapport volumique
cuivre/non-cuivre ne s’inscri le ges spécifiées ci-dessus.
ai a d’autres fils en composite supraconfucteur
ppropriées.
Les ddcum uivants sont indispensables pour I'application du présent

datées, seule I'édition citée s'applique. Pour les réfé

document
ition du document de référence s'applique (y compris les év|

non daf€es Na\deraiere éu
amendém

Kocabulaire Electrotechnique International (VEI) — Partie 815:
condudtivité

rences
entuels

Supra-

CEl 64)050-815,

CEl 61788-5, Supraconductivité — Partie 5: Mesure du rapport volumique matrice

/supra-

conducteurs — Rapport volumique cuivre/supraconducteur des composites supraconducteurs

de Cu/Nb-Ti

3 Termes et définitions

Pour les besoins de la présente norme, les définitions données dans la CEl 60050-815

s’appliquent.

Le rapport volumique cuivre/non-cuivre des fils Cu/Nb3Sn est défini comme le rapport entre la

surface du cuivre stabilisateur et celle du matériau non-cuivre.
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SUPERCONDUCTIVITY -
Part 12: Matrix to superconductor volume ratio measurement —

Copper to non-copper volume ratio of Nb3Sn
composite superconducting wires

ope

This st
ratio of

The te
with a
0,1 or
applica

andard describes the test method for determining the copper to(non-ceppér
Cu/Nb3Sn wires.

more. It does not make any reference to the fila
ble to those superconducting wires with their filam

other mon-copper portions dispersed in the copper ! the st
disperslsd Furthermore, the copper to non-coppe ati be determi
specim

The Cu

Though degraded in accuracy, this me

copper|to non-copper volume ratio of he

non-copper volume ratio fa

This tgst method ma

appropriate modificati

2 Ndrmative r;

The fol

are indispensable for the application of this dog

For dafed reférence dition cited applies. For undated references, the latest

IEC 61

¥ 88-5,) Supersonductivity — Part 5: Matrix to superconductor volume ratio measure

Copper

volume

5 wires
ratio of
is not
ial and
abilizer
hed on

of the
pper to

some

ument.
edition

ictivity

ment —

te’superconductor volume ratio of Cu/Nb-Ti composite superconductors

3 Terms and definitions

For the

purposes of this standard, the definitions given in IEC 60050-815 apply.

The copper to non-copper volume ratio of Cu/NbsSn wires is defined as the ratio of area of
the stabilizer copper to that of non-copper.
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4 Principe

Le principe de la présente méthode est décrit ci-aprés. Une photographie de la section polie
du fil échantillon doit étre prise au moyen d’'un métallographe. Cette photographie est
reproduite sur du papier a tracer ou photocopiée. Le papier a tracer ou la photocopie
est ensuite coupé(e) en différentes portions afin de mesurer le poids de chaque morceau de
papier. Le rapport cuivre/non-cuivre peut étre obtenu a partir du rapport du poids de papier
des deux parties.

5 Appareillage

- Métlallographe
— Appareil photomicrographique

— Polisseuse
— Balgance (il convient qu’elle soit capable de prendre des mes ré

— Cisgaux ou cutter
6 Maqde opératoire

6.1 Préparation de I’éprouvette

L’éprodvette doit étre préparée a pacti k & tement
thermique de génération Nb3;Sn. Deux &prouve 40i = ’ [ /Nb;Sn
a mesurer.

NOTE Dans le cas d’'un fil ay4 faire la
distinctign entre le cuivre stabi

6.1.1 Moule

Les deux épro résine
appropfié ette a
observe section
de I'ép

6.1.2

L’éproy pe doit
étre utilisé e d'une
bonne que la
périphgri ne sont
pas bid bde de

polissage est speC|f|e a IAnnexe D.

6.1.3 Nettoyage et séchage

L’éprouvette polie doit étre nettoyée a I'eau courante, a I'eau distillée, a 'acétone ou a
I'alcool éthylique. On doit s’assurer que I'agent de nettoyage ne risque pas de dissoudre la
résine d’enrobage de I'éprouvette. Il est admis, si nécessaire, d’utiliser une machine de
nettoyage par ultrasons. Aprés nettoyage, I'éprouvette doit étre séchée a I'air chaud ou froid
pour éviter 'oxydation ou la décoloration de la surface polie.
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4 Principle

The principle of this method is described in the following. A photo of the polished cross-
section of the sample wire shall be taken with a metallograph. This photo is traced onto
tracing paper, or a copy is made of the photo using a copy machine. The tracing paper or
copy is then cut out into different portions to measure the mass of each piece of paper. The
copper to non-copper volume ratio can be obtained from the ratio of the paper mass of both
portions.

5 Apparatus

- Metallograph

- Phgtomicrographic camera

- Poljshing machine

- Balpnce (should be capable of taking measurement to 0,1
- Scipsors or cutter

6 Mdasurement procedure

6.1 Preparation of specimen

The spgcimen shall be prepared from axCu iré be or after the Nb;Sn gerjeration
heat trgatment process. Two specimeng st of a Cu/Nb3Sn wire being meagured.

NOTE Inh the case of measuring.an internal ti e ire_bafore the treatment, the stabilizer coppgr has to
be carefllly distinguished from copper i

6.1.1 Mold
The twp specim@ : game time for polishing. As the molding material,
an appropriate resgi mbed the specimen for observation throygh the

metallo alNMbe carefully checked that the cross-section|of the
specimen is at right g p shing surface as much as possible.

6.1.2

The speci & be polished using emery paper and buffed using an abrasive njaterial.
A micrg ~ ged to check that the polished surface is smooth enough to|ensure

good photographing, especially the boundary between the copper and non-copper portions
and thg periphery ofthe sample. The surface shall be re-polished, if these areas are not clear
because of’abrasive scratches. An example of the polishing method is specified in Anngex D.

6.1.3 Cleaning and drying

The polished specimen shall be cleaned using running water, distilled water, acetone or ethyl
alcohol. It shall be checked that the cleaning agent does not dissolve the resin in which the
specimen is embedded. An ultrasonic cleaning machine may be used as necessary. After
cleaning, the specimen shall be dried with chilled or hot air to prevent the polished surface
from oxidizing or discoloring.
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6.2 Mesure
6.2.1 Photographie de la section

Une image en noir et blanc ou en couleur de la section doit étre prise au moyen d’un
métallographe.

Pour I'ensemble de la section de I'éprouvette, I'agrandissement doit étre choisi de maniéere a
s’adapter a la taille de la photographie. Un appareil photomicrographique ayant une profon-
deur de champ aussi élevée que possible doit étre utilisé de fagon que la frontiére entre les
parties cuivre et non-cuivre ainsi que la périphérie de I'éprouvette soient lisibles et clairement
délimitées sur la photographie.

6.2.2 Transfert

L'image de la photographie de la section doit étre reproduite sur dt
que la partie cuivre et la partie non-cuivre puissent étre séparées:

p facon

Une aptre méthode consiste a photocopier shie ion. Un taux

d’agrar de papief et qui
facilite n d'un
photoc 2chelle afin de s’assurer
que la i e

6.2.3 Découpage

Une p4g etra ut pour découper les parties cliivre et
non-cu

6.2.4 Mesure du poid

La premiére éprouvette

La partie cuivre € sure de
0,1 mg| Chaque pg oit étre
notée.

Pendar ‘assurer que la mesure n’'est pas affectée par I'humidité. Si
les poifds ment, I'éprouvette doit étre maintenue dans la chambre des
mesurgs g N iron $0 min avant de reprendre la procédure.

6.3 Méthode d

ssai pour la seconde éprouvette

Les étapes décrites en 6.2 doivent étre recommencées pour mesurer le poids papidr de la
seconde éprouvette.

6.4 Poids papier

Le poids papier de la partie cuivre (Mg,) par rapport a la partie non-cuivre (M,,,,) doit étre
obtenu en calculant la moyenne des poids papier mesurés au cours des étapes décrites en
6.2 et 6.3.
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6.2 Measurement
6.2.1 Photo of cross-section

A black-and-white or color picture of the cross-section shall be taken using the metallograph.

The magnification shall be selected for the entire cross-section of the specimen to fit within
the size of the photo. A photomicrographic camera with as much depth of focus as possible
shall be used so that the boundary between copper and non-copper portions and the
periphery of the specimen appear clear and vivid on the photo.

6.2.2 _Transfer

The image of the cross-section shall be traced on tracing paper so that
non-copper portion can be separated.

penportjon and

As an plternative method, a copy of the photo of the cross- Ising a
copying machine. A zoom ratio of the copier that will fit the i er and
allow the cutting work to be done easily shall be selected. ising a
copier,|a copy of a scale shall be made at the same time q opi istqrtion is

within 1 % (see Annex F).

6.2.3 Cutting

A scisdqors or a cutter shall be used to 3 he copy into the copper and
non-copper portions.

6.2.4 Measurement of paper mas
The firgt specimen shall be

The paper mass of th reading
accuragy of 0,
measufements sh

he two

During is not
affecte in the
measu
6.3 1
The st¢ second

specim

6.4 Paper mass

The paper mass of the copper portion (Mg,) to that of the non-copper portion (M,o,) shall be
obtained by averaging the paper mass measured at steps 6.2 and 6.3.
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7 Calcul de résultats

Pour chaque mesure effectuée en 6.2 et 6.3, le rapport volumique cuivre/non-cuivre doit étre
obtenu a partir du poids papier de la partie cuivre par rapport a la partie non-cuivre. En

d’autres termes:
Rapport volumique cuivre/non-cuivre = Mg /M o5

Le rapport volumique doit étre arrondi a deux décimales.

8 Fidélité et exactitude de la méthode d’essai

L’exactitude de cette méthode d'essai est affectée par le fléchi
résultapt de I'opération de polissage, par le transfert sur le papier a
due au| photocopieur et par la précision de la découpe des différe
La prégision globale est de +5 %.

9 Rapport d’essai

9.1 Rapport volumique cuivre/non-cuivre

Le rapport doit inclure les informations\suivante

a) rap
b) dia
c) apglication ou non dwraite

Dans tpute la mesureg
suivantes:
d) méthode de@

e) con

9.2 Identification'de I’éprouvette d’essai

buvette
Pmation
papier.

5.

nations

Dans toute la mesure du possible, I'éprouvette d’essai doit étre identifiée par les informations

suivantes:
a) nom du fabricant de I’éprouvette;

b) numéro d’identification;
c) numéro de billette.
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7 Calculation of results

For each measurement taken in 6.2 and 6.3, the copper to non-copper volume ratio shall be
obtained from the ratio of the paper mass of the copper portion to that of the non-copper
portion. That is:

Copper to non-copper volume ratio = Mcy/Mnon

The ratio shall be rounded to two decimal places.

tmethod

The adcuracy of this test method is affected by the sag of the
polishing, transfer to tracing paper, distortion of the copying machi
out porfions from the paper. The overall accuracy is 5 %.

ing from
inycutting

9 Teptreport

9.1 Copper to non-copper volume ratio
The report shall contain the following in

a) cogper to non-copper volume ratio

b) wir¢ diameter or size of the cross-sge

e) con iguratio@v
f) phgto of cross=$e

g) me

h) raw
i) info
9.2 |

The teg

a) namejef the manufacturer of the specimen;

b) identification number;
c) billet number.
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Annexe A
(normative)

Mesure — Méthode de traitement d’image

Les informations détaillées fournies ci-aprés décrivent la méthode qui peut étre utilisée pour
numériser I'image sur la photographie de la section transversale (méthode de traitement
d’'image).

A1 LVIéthode

A.1.1
aux étd

A.1.2
sur un

A.1.3
sur la g

A1.4
I'équat

A.2

Outre g
logiciel

NOTE 1
la photo
claire de

NOTE 2
I'image §

Au moyen

micro ordinateur.

Rapport

elles qui s

Des photographies de la section des éprouvettes doivent étre
pes décrites en 6.1 a 6.2.1.

Au moyen d’un logiciel d’analyse d’image,

artie non-cuivre doit étre détermjné.

on suivante:

Rapport volumique

prises emsecon

d’un scanner, I'image des photographies Stion doit étre enre

pormant

gistrée

livre et

9, les informations suivantes doivent étre ind

ode de traitement d'image est déterminée par la qualité de I’
surer un niveau d’exactitude donné, il est important de prendre u

mesures effectuées au moyen de la méthode de traitement de I'image a
éme photographie selon le méme agrandissement peut étre estimée a 4

iquées:

mage de
e image

bpliqué a
10 %.
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Annex A
(normative)

Measurement — Image processing method

The following details describe the method that can be used to digitize the image on the cross-
sectional photo (image processing method).

A.1 [Method
A.1.1 [Following the steps from 6.1 through 6.2.1, photos of of the
specimens shall be taken.
A.1.2 |Using a scanner, the image of the cross-section photos shall be d i ersonal
compufer.
A.1.3 [Using image analysis software, the number d non-
copper|portion shall be determined.
A.1.4 |The copper to non-copper voldme\ati ing the
following equation:

Copper to non - copper volume ratjo = <

PP PP Qﬁf of pix&ls on the non - copper portion

A.2 |[Test report
The following in image
analysis software
NOTE 1 e of the
photo of pecimen
cross-sefti
NOTE 2 e image
captured
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Annexe B
(normative)

Mesure — Méthode de la masse de cuivre

La présente annexe décrit I'application au composite supraconducteur Nb;Sn de la méthode
de la masse de cuivre (voir CEl 61788-5), utilisée pour mesurer le rapport volumique
cuivre/supraconducteur des fils supraconducteurs Nb-Ti. Cette méthode ne peut étre
appliquée qu’au fil Cu/Nb,Sn de type a stabilisateur externe de I’Annexe G(a) ou G(d) ayant

une segtion circulaire et qui, de par sa nature, entraine une dissolution dy cui dans| 'acide

nitriqug. Néanmoins, on doit éviter d’appliquer cette méthode a un fil
peuvent se rompre dans le processus de dissolution dans I'acide nitrj

B.1 Méthode

B.1.1 |Une éprouvette d’'une longueur de 300 mm a 500
déterm|ner le poids (W,), la longueur (L) et le diame
étre me¢suré en cinq points placés a égale distance
le volume (V) doit étre calculé:

nt des

rrigres qui

on doit

gsures,

B.1.2 |Le cuivre de I'éprouvette doit &tre dissou ne solution d’acide nitrique pour ne
conseryer que la partie non-cuivre. Une fois\lezc rincée
rapidement a I'’eau pour rgduire guminilgumNa quantité de bronze dissoute.
B.1.3 i S etement apres ringage.
B.1.4
B.1.5 ) ivre doit étre calculé en utilisant la masse volum|que du
cuivre 3 S

Vo= (W, - W,) /8,93
B.1.6 WQue cuivre/non-cuivre doit étre calculé & partir du volume (V) de
I’éprou e (V,) de la partie cuivre.

Rappart volumique cuivre/non-cuivre = Vs / (V= V)

B.1.7 La précision de cette méthode est de 2 %.

B.2 Rapport d’essai

Outre les informations énumérées a l'article 9, les informations suivantes doivent étre fournies:

informations nécessaires selon le rapport d’essai de la CEI 61788-5.
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Annex B
(normative)

Measurement — Copper mass method

The following describes the application of the copper mass method (see IEC 61788-5)
is employed for measuring the copper to superconductor volume ratio of Nb-Ti

, which
super-

conducting wires, to Nb3Sn. This method can be applied only to the external stabilizer type

Cu/Nb,;Sn wire in Annex G(a) or G(d) with a round cross-section that exhibits a

nature

wherebly copper dissolves in nitric acid. Nevertheless, it shall be avoided fo apply this
to such a wire having breakable barriers in the process of dissolving by nifric acid}

B.1 Method

method

B.1.1 |A specimen with a length of 300 mm to 500 mm sha % length
(L) and| diameter (D) of the specimen shall be determined. i tershall be measlured at
five equally divided points and, taking the average ts; the volume (V)
shall b¢ calculated:

B.1.2 e“acid solution to leave gnly the
non-co e rinsed quickly with water omce the
copper bfonze dissolved.

B.1.3

B.1.4 [The mas

B.1.5

The volume ar portion shall be calculated using 8,93 g/cm3
specifig )

B.1.6 R
specimen and_yotum

Copper to non-copper volume ratio = V, / (V4 = V5)

as the

of the

B.1.7 The accuracy of this method is within £2 %.

B.2 Testreport

The following information shall be reported in addition to the data listed in clause
necessary information according to the test report in IEC 61788-5.

9: the
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Annexe C
(normative)

Méthode de mesure planimétrique

La présente annexe décrit la méthode de mesure qui utilise un planimétre analogique ou
numérique.

C.1 Méthode

C.1.1 |Une photographie de la section doit étre prise en se conform écrites
en6.1p6.2.1.

Cc.1.2 e it \etrendupliquée. Le
taux d I'image
agrand

CA1.3 ivent étre obtenjues au
moyen : , il est recommandé
d’effect < : . lke“mesure doit étre effectuée
deux fg gtre la surface de la section si
les valg@urs mesurées ne différent pas dex G i érence est supérieure a5 %, la
mesure

NOTE [DPans le cas d’une préci o d imérique

peut étrg utilisé.

C.1.4 [Pour un fil de| type ; ' pit étre
obtenug en sou be I i e. Pour
un fil de type a iSa \ laxsection de la partie non-cuivre doit étre obtenue en
soustrgdyant celle de i i

C.2

Outre | urnies:
type de

NOTE mesure au planimétre dépend de la qualité de la photographie. Pour prepdre une

photogralphie, claire, il est primordial de polir I'éprouvette, notamment pour bien faire ressortir la limite ekterne et
assurer finncontraste uniforme de la photographie.
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Annex C
(normative)

Measurement method using planimeter

The following details describe the method using an analogue or a digital planimeter.

CcA1

Method

Cc.11

C.1.2
A zoon
than 12

C.1.3

a plan|i

recomri
carried

be carr
NOTE |

apparatu

Cc1.4
shall b

specimen. In the case

part sh

c.2

According to steps 6.1 to 6.2.1, a photo of the cross-section sh

ratio of the copier shall be selected so that the size
0 mm in width and within a sheet of paper.

s can be used.

In the case of an’s
e obtained by [s

a1l be ob@i

The fol
planim

NOTE
clear phd
clear and

0 using
rea is

al area
nt shall

animeter

er part
of the
copper

: type of

o take a
boundary
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Annexe D
(informative)

Méthode de polissage de I’éprouvette

Dans la méthode utilisée pour mesurer le rapport volumique cuivre/non-cuivre a partir d’'une
photographie de la section, il est extrémement important de réaliser un bon po
de fagcon a prendre une photographie bien claire de la section. Des procédures types de
polissage de I'éprouvette sont fournies ci-aprés pour référence.

lissage

D.1

Le but| de ce processus de polissage est d’obtenir une s
I’éprouyette enrobée dans la résine afin de permettre son ©
Méme i

étre effectué du grain le plus grossier vers le grain le pl

1 000,

une force unlforme dans un sens uniquement. Lor que
changée,

suivan

D.2 Polissage au disque

Ce prog

et des fbrasifs diamante

matérig
soit pa
la surf
polissa

Si une
surfacsg

appropfié

D.3

L’éproy
I'alcool

merisage

faitement hum|| ié. | eprouvette pendant 'opération afin d’éviter

hce dans S assure une surface uniformément po
he trop I'

éthylique. S’assurer que I'agent de nettoyage ne risque pas de dissoudre Id

ate de
graphe.
endant
0, 800,
pliquer

ameri est

bmétrie

, Si0,,
que les
dernier
He polir
lie. Un

sur la
bmeétrie

e ou a
résine

d’enro

age de I’éprml\/nﬂn Il est admis si nécessaire d’'utiliser une machine de nan\J/

hge par

ultrasons. Aprés nettoyage, sécher I’éprouvette a I'air chaud ou froid pour éviter I'oxydation
ou la décoloration de la surface polie.
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Annex D
(informative)

Specimen polishing method

In the method used to find the copper to non-copper volume ratio from the photo of the cross-
section, it is extremely important to perform good polishing so that a clear photo
cross-section can be taken. For reference, here are typical procedures for polishing
the specimen.

of the

D.1

The pu
embed
paper 1

Nos.12p0,

of the

the grdi

procee
elimina

D.2

This pqli

diamon
materig
The spe
directiq
operati

If sag
observ

D.3

The po
alcohol

Polishing with emery paper

rpose of this polishing process is to make the polishit

embed
specimke
discolo

ecimen
emery
b grain,

rmg

sequired flatness

only. Whenever

preceding gne and

polishing have been

'Ez and

rasive

nd the buffing pad to be uniformly damp.
gvent the surface from being polisheq in one
polished surface. An excessively long [buffing
Dscopic

, or ethyl

men is

let the

dizing or
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