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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

SUPERCONDUCTIVITY -

Part 5: Matrix to superconductor volume ratio measurement —

Copper to superconductor volume ratio of Cu/Nb-Ti composite

superconducting wires

FOREWORD

1) The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization cpmprising

all natjonal electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote int

co-op
additi

n to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications,-Technica

Ernational

bration on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields: Ti6 this ¢nd and in

Reports,

Publidy Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEE€{Publication(d)”). Their

prepa
may p

with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely with the(International Organ

Stand

2) The fdrmal decisions or agreements of IEC on technical matters express, as‘néarly as possible, an int

conse
intere

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

brdization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement between the two organi

tted IEC National Committees.

dealt with
hs liaising
zation for
gations.

Prnational

hsus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representation from all

3) IEC Plublications have the form of recommendations for international use and are accepted by IEQG National
Comniittees in that sense. While all reasonable efforts are made*to ensure that the technical contgnt of IEC
Publidations is accurate, IEC cannot be held responsible<for ‘the way in which they are used dr for any

misint

4) In ord

erpretation by any end user.

er to promote international uniformity, IEC Natignal Committees undertake to apply IEC Publications

transparently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any divergenc¢ between

any IHC Publication and the corresponding national @r regional publication shall be clearly indicated in

5) IEC it
asses
servic

6) All us

7) No lia
memb)
other

arising out of the publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any other IEC Publicatio

8) Attent
indisp
9) Attent
rights

Internat

Supercgnddyctivity.

Ement services and, in some areas, access to IEC marks of conformity. IEC is not responsib
bs carried out by independent certification bodies.

ers should ensure that they have the-latest edition of this publication.

bility shall attach to IEC or jts directors, employees, servants or agents including individual eX

lamage of any nature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal fees) and

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

on is drawnda.the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subjec
IEC shall'not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

onal Standard IEC 61788-5 has been prepared by IEC technical commit

the latter.

Eelf does not provide any attestation of canformity. Independent certification bodies provide gonformity

e for any

perts and

ers of its technical committees’and IEC National Committees for any personal injury, property damage or

expenses
ns.
cations is

of patent

tee 90:

This second edition cancels and replaces the first edition published in 2000. It constitutes a
technical revision. The main revisions are the addition of two new annexes, "Uncertainty
rations" (Annex E) and "Uncertainty evaluation in test method of copper to

conside
superco

nductor volume ratio of Cu/Nb-Ti composite superconductors" (Annex F).

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

FDIS Report on voting
90/321/FDIS 90/324/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.
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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 web site under "http://webstore.iec.ch" in the data related to
the specific publication. At this date, the publication will be

* reconfirmed,
* withdrawn,
* replaced by a revised edition, or

e amepded.
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INTRODUCTION

The copper to superconductor volume ratio of composite superconductors is used mainly to
calculate the critical current density of superconducting wires. The test with the method given
in this International Standard may be used to provide part of the information needed to
determine the suitability of a specific superconductor. Moreover, this method is useful for
quality control, acceptance or research testing if the precautions given in this standard are
observed.

The test method given in this International Standard is based on the condition that the specific
mass of Nb-Ti is known or the Nb-Ti alloy fraction is known and Annex B can be used to estimate
the specific mass. If the specific mass of Nb-Ti is unknown and the Nb-Ti alloy fraction is

unknowh and/or the fraction of Nb barrier is unknown, another method to determine ths

to super

conductor volume ratio of composite superconductors is described in Annex A

copper
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SUPERCONDUCTIVITY -

Part 5: Matrix to superconductor volume ratio measurement —

Copper to superconductor volume ratio of Cu/Nb-Ti composite

superconducting wires

1 Scope

This pait of IEC 61788 covers a test method for the determination of copper to supereg

volume

This tegt method and the alternate method in Annex A are intended for use with C

compos
of the N
or more

The Cu

with a round or rectangular cross-section. This test method-is carried out by dissol

copper

other specific restrictions are given in this standard.

Cu/Nb-Ti composite superconducting wires beyond-the limits in the cross-sectional a
filamenf diameter and the copper to superconductor volume ratio could be measured

present

specimégn test geometries may be more apprepriate for conductors beyond the limits a
been omitted from this present standard fef simplicity and to retain low uncertainty.

The tes{ method given in this standard'is expected to apply to other superconducting co
wires after some appropriate modifications.

2 Normative references

The foll
are indi

applies.

IEC 60050:815 (all parts), International Electrotechnical Vocabulary (availd

ratio of Cu/Nb-Ti composite superconducting wires.

te superconducting wires with a cross-sectional area of 0,1 mm?2 tg'3 mm2, a
b-Ti filament(s) of 2 um to 200 um, and a copper to superconductor volume rat

Nb-Ti composite test conductor discussed in this meth¢d”has a monolithic s

vith nitric acid. Deviations from this test method that are allowed for routine te

method with an anticipated reduction of uncertainty. Other, more spe

bwing documents, in whole or in part, are normatively referenced in this docun

nductor

u/Nb-Ti
iameter
oof 0,5

tructure
ving the
sts and

rea, the
with this
cialized,
nd have

mposite

ent and

spensableforiits application. For dated references, only the edition cited applies. For
undated references, the latest edition of the referenced document (including any amen

dments)

ble at

<http://www.electropedia.org>)

3 Terms and definitions

For the purposes of this document, the definitions given in IEC 60050-815 as well as the
following definition apply.

31
copper

to superconductor volume ratio

ratio of the volume of the copper stabilizing material to the volume without copper consisting of

Nb-Ti fil

aments and their Nb barriers
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4 Principle

The test method utilizes the nature of the Cu/Nb-Ti composite superconducting wire whereby
the copper dissolves in nitric acid solution but the Nb-Ti filaments and Nb barriers do not.

After measuring its mass, dip the specimen into the nitric acid solution to dissolve only the
copper.

Then measure the mass of the remaining Nb-Ti filaments and their Nb barriers.

The volume and mass of the starting wire and the mass of the filaments are used to determine

A ol 4 1 i
the copper-to—superconauctor-vortmeato:

5 Chemicals

The follpwing chemicals shall be prepared for sample preparation:

a) nitri¢ acid solution consisting of nitric acid (a volume fraction of 50 %,to 65 % recommended)
and distilled water;

b) organic solvent;

c) degrneasing solvent;
d) ethy] alcohol;

e) distilled (pure) water.

NOTE When nitric acid of more than a mass fraction of 65/% is used, the acid is diluted with distilled water within
the range|of the above content.

6 Apparatus

The follpwing apparatus shall be prepared.

e Draff chamber

e Balance
A balante shall have almanufacturer’s specified uncertainty of +£0,1 mg or better.
e Drygr or dryingjoven

A dryer or a drying oven shall be used for evaporating moisture after washing the spedimen.

e Beaker

e Watch-glass

e Plastic tweezers

o Filter papers

e Thermometer

e Rubber gloves and protection spectacles

Rubber gloves and protection spectacles shall be used for protecting the human body from the

harmful acid liquid or fumes. The dissolution of the specimen shall be performed in a draft
chamber in order to protect the human body.
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7 Measurement procedure

7.1  Quantity of specimen

Take a specimen of around 1 g to 10 g in mass from the base test material.

7.2 R

emoval of insulating cover material

An appropriate organic solvent, which does not erode the copper, shall be used to remove any
insulating cover material of the specimen. Finally, it shall be visually checked that the insulating

cover m

aterial no longer remains.

If no or|
Annex (

7.3 (

A degre
materia
specime
alcohol

janic solvents can remove the insulating cover material, the mechanical removal in
is an alternative.

leaning

aser shall be used to remove oil and/or grease traces from the specimen, whosge cover

has been removed. It shall then be cleaned with pure water."Finally, the defreased
n shall be dipped into ethyl alcohol to replace the water. Cleaning without usipng ethyl

s an alternative, by using the drying process described in, 7-4.

7.4 [1rying

The clean specimen shall be placed on a watch-glass and‘dried fully in a dryer or a dryi

ng oven

at a tenjperature of 60 °C or lower with the holding time more than 0,5 hours. When ¢leaning
the spe¢imen is carried out without ethyl alcohol, thé-specimen shall be dried fully in a[dryer or
a drying oven at a temperature of 100 °C with theZholding time more than 0,5 hours.

7.5 Measurement of specimen mass and its repetition

When tHe specimen is cooled down to 3% °C or lower, its mass shall be measured on a gheet of
weighing paper, using a balance with a manufacturer’s specified uncertainty of 0,1 mg or
better.

After completion of this mass.measurement (the first measurement), remove the specimen from
the balance.

To assufe that the specimen has been fully dried, the mass of the specimen shall be mgasured
again about 10 min-after the first measurement (the second measurement).

The difference 'in mass between the first and second measurements shall be within +0,5 %. If
this diff¢rence is within +0,5 %, the average of the two measurements shall be regardeq as the
mass of the specimen.

If the difference in mass is more than +0,5 %, cleaning of the specimen with ethyl alcohol and
drying of the specimen shall be repeated as described in 7.3, 7.4 and 7.5 until the difference in

mass of

the two measurements is within £0,5 %.

As soon as this part of the method is qualified by a successful repetition, the second mass
measurement can be omitted in subsequent measurements. However, periodic re-qualification

shall be

performed every six months or after changes of equipment or personnel.

7.6 Dissolving copper

The copper shall be dissolved from the specimen in the following manner.
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Put approximately 150 ml of the nitric acid solution in a 300 ml beaker. Tie a knot in the
specimen to help retain all of the filaments upon completion of the etch. In the draft chamber,
while maintaining the temperature of the nitric acid solution between 20 °C and 50 °C, the
whole specimen shall be dipped into the nitric acid solution for 30 min to 1 h to completely
dissolve the copper of the specimen. It shall be checked visually that the copper has been
completely dissolved. For wires with filaments less than 10 um, the second etch according to
Annex D is recommended to assure a complete copper dissolution.

Note that a fresh nitric acid solution shall be used for each specimen that is etched.

When copper is dissolved in the nitric acid solution, nitrite gas is generated. Because the nitric
acid and the nitrite gas are harmful to the human body, use all safety precautions in handling
acids sych as wearing protective clothing and carrying out work to dissolve the coppér in the
draft chember. In addition, the fumes generated during storage and use are harmful| Normal
safety pfrecautions for acid storage, use and disposal shall be followed.

Use rubper gloves, protection spectacles and a pair of plastic tweezers during the treaiment of
the nitri¢ acid solution.

NOTE The temperature of the nitric acid solution specified here is that before"dipping the specimen |in it. The
temperatre can rise to more than 50 °C when dissolution of the copper is in progress.

When nfixing the solution, always add the nitric acid to the water.

7.7 Clleaning and drying the Nb-Ti filaments

Cleaning and drying the Nb-Ti filaments shall be performed in the following manner.

Acid shall be carefully poured out of the beaKer into a plastic sewage reservoir, keeping the
specimén in the beaker so as not to lose any-broken filaments. The beaker shall be refilled with
distilled|water to rinse. The water shall be carefully poured out of the beaker. The beaker shall
now be refilled, with ethyl alcohol this time to replace any remaining water. Now to dry 3ll of the
filamenfts fully, the specimen shall be placed, using plastic tweezers, on a sheet of filter paper
with any broken or loose filamenfs.” They shall then be placed in a dryer or a drying oven
(see 7.4).

If a gregn stain is noticed-an‘the filter paper, then there is acid remaining on the filaments. This
acid shall be removed by rinsing again in alcohol.

Cleaning without usihg ethyl alcohol is an alternative, by using the drying process de¢scribed
in7.4.

If there aretoo many broken filaments, the procedures shall be repeated from the beginning on
a new specimen:

Nb-Ti filaments with a diameter of about 10 um or less can be combustible when they are
removed from the acid and exposed to air after the matrix has been removed. Ignition sources
(including flame, heat, spark and electrostatic discharge) are avoided. In addition, tweezers
shall be used to handle the etched filaments and they shall not be put in contact with any part of
the body. Normal safety precautions for metal combustion hazards shall be followed.

7.8 Measurement of dissolved specimen mass and its repetition

When the specimen is cooled down to 35 °C or lower, using a balance with a manufacturer’s
specified uncertainty of +0,1 mg or better, the specimen shall be weighed as in 7.5. A sheet of
weighing paper shall be used for the measurement to avoid losing broken filaments (the first
measurement).
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After completion of the mass measurement described in 7.5, the Nb-Ti filaments shall be
removed from the balance. To know whether the Nb-Ti filaments have been fully dried, the
mass of the Nb-Ti filaments shall be weighed again about 10 min after the first measurement
(the second measurement).

The difference in mass shall be within £0,5 % between the second measurement and the first
measurement. If the difference in mass is within +0,5 % between the two measurements, the
average of the masses of the two measurements shall be regarded as the mass of the
filaments.

If the difference in mass of the two measurements is more than +0,5 %, only cleaning with ethyl
alcohol and drying shall be repeated as described in the procedural step of 7.7, and then
procedural steps shall be repeated again in the procedural step of 7.5. Then, check_gagain to
make sure that the difference in mass of the two measurements is within +0,5 %.

As soon as this part of the method is qualified by a successful repetition, the secornd mass
measurg¢ment can be omitted in subsequent measurements. However, periodic re-qualification
shall be[performed every six months or after changes in equipment or péksonnel.

7.9 Procedural repetition for second specimen

The progedural steps in 7.1 through 7.8 shall be repeated on the second specimen.

As soorn as the method is qualified by a successful repetition, the repeated measurements on
the sedond specimen can be omitted in subsequent measurements. However, periodic
re-qualification shall be performed every six months or after changes in equipfent or
personnel.

8 Calfculation of results

For each measurement, the copper to.superconductor volume ratio shall be obtained down to
two dec|mal places in the following-equation, by rounding off to two decimal places.

If two sgecimens are measured, the average of the two ratios shall be regarded as the cppper to
superconductor volume ratio.

Copper fto superconductor volume ratio is expressed as Mw = Mnb1i) X oNb-Ti |
Mnb-Ti % Pcu

where

My s the mass of the specimen g;

Myp-Ti is the mass of the Nb-Ti filaments g;
Pcu is 8,93, which is the specific mass of copper g/cm3;

PNb-Ti IS the specific mass of the Nb-Ti filament g/cm3.

The specific mass of the Nb-Ti alloy can be obtained by interpolation of the values given in
Annex B if it is not given by the wire manufacturer.

NOTE |If a barrier such as Nb is used, it is included in the mass of the Nb-Ti filament by calculating an effective
filament specific mass taking into consideration the fraction of Nb barrier.

9 Uncertainty of the test method

The advantage of the method is that the copper to superconductor volume ratio can be
obtained only from the masses of the specimen and Nb-Ti filaments. Since masses can be
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measured fairly accurately, the masses can be determined with a relative combined standard
uncertainty of less than 0,05 % even for a specimen with a mass of 1 g and a copper to

superco

nductor volume ratio of 10.

Uncertainty is also affected by the specific mass of Nb-Ti. The first option shall be to use the
value of the specific mass of Nb-Ti given by the wire manufacturer because it depends on more
than the alloy composition (see NOTE 1 in Annex B).Otherwise, the value of the specific mass of
Nb-Ti alloy shall be determined within a relative standard uncertainty of 0,5 % by interpolation of

the valu

es listed in Annex B.

If a barrier such as Nb is used, it shall be included in the mass of the Nb-Ti filament by
calculating an effective filament specific mass taking into consideration the fraction of Nb barrier

to retain

low uncertainty.

If the specific mass of Nb-Ti is unknown and the Nb-Ti alloy fraction is unknown an

fraction

The tar

of Nb barrier is unknown, then use the method in Annex A.

(using T coverage factor of k= 1), which is confirmed in the relative combined §
n

uncerta
accordir

ty of 0,06 % for the copper dissolving method, and 0,2 % for the copper mass
g to round robin tests made to establish this standard as.shown in Annex F.

10 Test report

10.1

q
The test

a) man
b) iden
c) bille
d) raw

e) shag
and

entification of test specimen
specimen shall be identified, if possible,'‘by the following information:

ufacturer name of the specimen;
tification number;

number;
material composition;

e and area of the cross=section of the wire, number of filaments, diameter of fil
Nb barrier.

10.2 Report of coppeér to superconductor volume ratio

The tesf

a) the
b) Nb-1

report shall’contain the following information:

opper-to superconductor volume ratio of each specimen;

i specific mass value used;

d/or the

et relative combined standard uncertainty of this test method”shall not excged 2 %

tandard
method

aments,

c) met

Od Oof removing Insulation Trom the specimen, IT any.

10.3 Report of test conditions

The following test conditions shall be reported:

a) amb

ient temperature;

b) nitric acid temperature at the beginning;

c) nitric acid immersion time duration;

d) drying time duration.
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Annex A
(normative)

Copper to superconductor volume ratio — copper mass method

A.1  General

If the specific mass of Nb-Ti is unknown and the Nb-Ti alloy fraction is unknown and/or the
fraction of Nb barrier is unknown, then the copper to superconductor volume ratio shall be

measured-in-the fr\llr\\ulng manner—Clauses—1-to6-alsoc Qpply to-this—annex-

A.2 Quantity of specimen

A specimen of around 50 cm long and not exceeding the mass of 10 g shallbe taken opt of the
base test material.

A.3 Remove insulation, cleaning, and drying

Refer tg subclauses 7.2 to 7.4.

A.4 Measurement of specimen length

The length (L), in centimetres, of the specimenshall be measured with a relative combined
standard uncertainty not to exceed 0,1 %.

A.5 Measurement of specimen diameter

The diaeter (if it is a round wire).or two sides (if it is a rectangular wire) of the specimlen shall
be meapured for the cross-sectional area measurement at five points along its length with
combingd standard uncertainty not to exceed 0,5 um. Then the average cross-sectiopal area
(A), in square centimetres;yshall be calculated from those values obtained at the five ppints.

A.6 Measurement of specimen mass

The mass (M), in grams, of the specimen shall be measured on a balance| with a
manufagturer’s specified uncertainty of £0,1 mg or better.

A.7 Dissolving copper and measurement of dissolved specimen mass

The copper shall be measured in the same manner as in 7.6 and the cleaning and drying of the
dissolved specimen shall be performed in the same manner as in 7.7.

The mass (Myy_ti), in grams, of the filaments shall be determined in the same manner as
Clause 7.8 of the main method.

A.8 Procedural repetition for the second specimen

The procedural steps in Clauses A.1 through A.6 shall be repeated on the second specimen. As
soon as the method is qualified by a successful repetition, the repeated measurements on the
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second specimen can be omitted in subsequent measurements. However, periodic
re-qualification shall be performed every six months or after changes of equipment or personnel.

A.9 Calculation

Assuming the specific mass of the copper (pc,) 8,93 g/cm3, the copper to superconductor
volume ratio of Cu/Nb-Ti composite superconducting wires with copper mass method (R¢,m)
shall be obtained using the following equation.

(My — Myb-i)/ pey (A.1)

R =
CUM ~ A vt — (Myy = My ) pe,

NOTE 1 |There may be large errors for the measurement of thin round wire and thin rectangular wire. So, care is
taken for fhe measurement of those wires.

NOTE 2 |For rectangular wire, the cross-sectional area (A), in square centimetres, is corrg¢ted accord|ng to the
radius at the corners of the cross-sectional area, which is given in the specifications supplied by the manufacturers.
In the casp of rectangular wire, the uncertainty of the method in Annex A becomes worse,if correction according to the
radius at the corners is not taken into account.
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Specific mass depending on Nb-Ti fraction

Specific mass depending on Nb-Ti fraction is summarised in Table B.1.

Table B.1 — Specific mass of Nb-Ti

Nb-Ti fraction

Nb-Ti fraction

Specific mass

—mass % —volume % — grem

Nb Nb 8,57
Nb — 43,2 mass % Ti Nb — 59,1 volume % Ti 6,16
Nb — 45,0 mass % Ti Nb — 60,9 volume % Ti 6,09
Nb — 46,5 mass % Ti Nb — 62,3 volume % Ti 6,04
Nb — 47,0 mass % Ti Nb — 62,8 volume % Ti 6502
Nb — 48,0 mass % Ti Nb — 63,7 volume % Ti 5,98
Nb — 53,5 mass % Ti Nb — 68,6 volume % Ti 5,76
Nb — 55,0 mass % Ti Nb — 69,9 volume % Ti 5,70
Ti Ti 4,51

on.

NOTE 1 The specific mass of the Nb-Ti alloy depends not only on its composition but
also on other parameters: amount of cold work; impurities, phase condition, and so

NOTE 2 Relative standard uncertainty, 0f-0,5 %. Additional digits are provided for
more precise interpolation using volume % Ti. Consider adding conversion from mass
fraction to volume fraction: f, = (f_/4,84)/f /4,51 + (1-f_)/8,57, where f, is the volume
fraction of Ti and f_ is the mass fraction of Ti.
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Annex C
(information)

Mechanical removal of insulating cover materials
Specimens covered with insulating material such as polyimide tape, which cannot be removed

with a solvent, are outside the scope of this standard. It is likely that some errors may be
caused in the measurement when the insulating material is mechanically removed.
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Annex D
(informative)

Second etch of specimen

It is recommended that etching be repeated to ensure the complete dissolution of copper,
especially for fine filament wires. After the mass measurement of the dissolved specimen, the
second etch and mass measurements are carried out according to 7.6 to 7.9. Check to ensure
that the difference in mass for the two measurements is within +0,5 %.
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Annex E
(informative)

Uncertainty considerations

E.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
quantit tihve (aecnr\iafnr{ with o nnmhnr) statistical nvprnceinne and eliminate the gua titative
use of fprecision” and “accuracy.” The words “accuracy” and “precision” could stillbe used
qualitatively. The terminology and methods of uncertainty evaluation are standardized in the
Guide t¢ the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM) [1] 1.

It was Igft to each TC to decide if they were going to change existing and fature standards to be
consistgnt with the new unified approach. Such change is not easyjand creates additional
confusign, especially for those who are not familiar with statistics andthe term uncertginty. At
the June 2006 TC 90 meeting in Kyoto, it was decided to implement these changes in future
standards.

Convertjng “accuracy” and “precision” numbers to the equivatent “uncertainty” numbers fequires
knowledge about the origins of the numbers. The coverage factor of the original numper may
have been 1, 2, 3, or some other number. A manufacturer’s specification that can somefimes be
describgd by a rectangular distribution will lead to aconversion number of 1/V3. The appropriate
coverage factor was used when converting thesoriginal number to the equivalent gtandard
uncertainty. The conversion process is not something that the user of the standard rleeds to
address| for compliance to TC 90 standards,it is only explained here to inform the us¢r about
how thg numbers were changed in this:pfocess. The process of converting to ungertainty
terminology does not alter the user’'s need to evaluate their measurement uncertpinty to
determipe if the criteria of the standard-are met.

uncertainty of any quantity that could influence the measurement, based on the Conpvener’s
engineefring judgment andspropagation of error analysis. Where possible, the standards have
simple l{mits for the influence of some quantities so that the user is not required to evalpate the
uncertainty of such quantities. The overall uncertainty of a standard was then confirmed by an
interlabpratory comparison.

The prTcedures outlined in TG990 measurement standards were designed to Imit the

E.2 Definitions

ol

Statisticatdefimtionscambe found-mthreesourcesthe GUM;thetntermatiomat-VYocabulary of
Basic and General Terms in Metrology (VIM)[2], and the NIST Guidelines for Evaluating and
Expressing the Uncertainty of NIST Measurement Results (NIST)[3]. Not all statistical terms
used in this standard are explicitly defined in the GUM. For example, the terms “relative standard
uncertainty” and “relative combined standard uncertainty” are used in the GUM (5.1.6, Annex J),
but they are not formally defined in the GUM (see [3]).

E.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

1 Figures in square brackets refer to the reference documents in Clause E.5 of this Annex.
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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 below shows a set of
electronic drift and creep voltage measurements from 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.

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

Output signal
\L
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 2,334 594 73
0,001 525 88 2,334 594 73
0,001 220 70 2,333 984,38
0,001 525 88 2,334 289.55
0,000 915 53 2,334)289 55
0,000 915 53 2,334 594 73
0,001 220 70 2,334 594 73

Table E.2 — Mean values of two output signals

Mean()_()
\Y

E

E,

0,001 190 19

2,334 411 62

X = % E.1
- [v] (E1)
Table E.3 — Experimental standard deviations of two output signals
Experimental standard deviation (s)
\Y
E1 E2
0,000 303 48 0,000 213 381
1 & -
s= |2 -XF V] (E.2)
T i=
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Table E.4 — Standard uncertainties of two output signals

Standard uncertainty (u)

E E

1 2
0,000 095 97 0,000 067 48

Table E.5 — Coefficient of variations of two output signals

Coefficient of Variation (COV)
%

E E

1 2

25,4982 0,0091

S

cov = (E.4)

x|

coefficignt of variation COV is nearly a factor of 2 800 different between the two data s¢ts. This

The stapdard uncertainty is very similar for the two extensometer deflections. In con}rast the
shows the advantage of using the standard uncertainty which is independent of the mean value.

E.4 Uncertainty evaluation example’for TC 90 standards

The obgerved value of a measurement does not usually coincide with the true valug of the
measurand. The observed value.smay be considered as an estimate of the true value. The
uncertainty is part of the "meastrement error” which is an intrinsic part of any measuremgnt. The
magnitude of the uncertainty.is-both a measure of the metrological quality of the measufements
and imgroves the knowledge about the measurement procedure. The result of any physical
measur¢ment consistscof-two parts: an estimate of the true value of the measurand [and the
uncertainty of this “best” estimate. The GUM, within this context, is a guide for a trangparent,
standardlized documentation of the measurement procedure. One can attempt to measure the
true valpe by measuring “the best estimate” and using uncertainty evaluations whichf can be
considefed as-two types: Type A uncertainties (repeated measurements in the laboratory in
general|expressed in the form of Gaussian distributions) and Type B uncertainties (previous
experiments; literature data, manufacturer’s information, etc. often provided in theTform of
rectangular distributions).

The calculation of uncertainty using the GUM procedure is illustrated in the following example:

a) The user must derive 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:

FLC: W+dw+dR+dRe

where W, d,,, dg, and dg, represent the weight of standard as expected, the manufacturer’s
data, repeated checks of standard weight/day and the reproducibility of checks at different
days, respectively.

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

Up :% where, s is the experimental standard deviation and n is the total number of
n

measured data points.
Evaluate the standard uncertainties of the Type B measurements:

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

Caldulate the combined standard uncertainty for the measurand by combining| all the
standard uncertainties using the expression:

Uc =1IU£ +U|§

In thjs case, it has been assumed that there is no correlation between.input quantitigs. If the
model equation has terms with products or quotients, the combjned’standard uncerntainty is
evalpated using partial derivatives and the relationship becomes’more complex due to the
sengitivity coefficients [4], [5].

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

Report the result as the estimate of the measurand) the expanded uncertainty, together with
the ynit of measurement, and, at a minimum, state the coverage factor used to compute the
expadnded uncertainty and the estimated coverage probability.

facilitate the computation and standardize the procedure, use of appropriate fertified

commercial software is a straightforward method that reduces the amount of routine work [6], [7].
In partiqular, the indicated partial derivatives can be easily obtained when such a software tool
is used.|Further references for the guidelines of measurement uncertainties are given irf [3], [8],

and

E.5

[1]

(2]

(3]

[4]

(5]

[6]
[7]
8]

[9].
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Annex F
(informative)

Uncertainty evaluation in the test method of copper to superconductor

volume ratio of Cu/Nb-Ti composite superconductors

F.1 Copper dissolving method

F.1.1

Mathematical model

The cop
with the

where
My
MNb-Ti
Pcu
PNb-Ti
F.1.2
The con

compos
(F.2),

where

Urcuc,d

Upmwe

per to superconductor volume ratio of Cu/Nb-Ti composite superconductors‘mpasured
copper dissolving method (R¢, 4) is formally given by Equation (F.1),

(M = Myp_1i) P NbTi
MNp-Ti X P,

Reud = (F.1)

is the mass of the specimen g;
is the mass of the Nb-Ti filaments g;
is 8,93, which is the specific mass of copper g/cm3;

is the specific mass of the Nb-Ti filament .g/¢m3.
Evaluation of sensitivity coefficients

nbined standard uncertainty of the gopper to superconductor volume ratio of Qu/Nb-Ti
te superconductors with the copper dissolving method is formally given by Bquation

2 2,2 2,2 2,2 2
Urcuc,d= \/Cl twe” + C2 UMNb-Tic™ + €3 Upyp_1ie . €4 Upgy, (F.2)

is a combined’standard uncertainty of copper to superconductor volume ratiofwith the
copperdissolving method;

is aseombined standard uncertainty of the specimen with the copper dissolving
method;

is‘given by 5,00 g;

Uvnb-Tic 1S @ combined standard uncertainty of Nb-Ti mass with the copper dissolving method;

MNb-Ti

PNb-Ti

is given by 1,00 g;
is a specific mass of the Nb-Ti filament, given by 6,04;

means the sensitivity coefficient for each variable, which is the partial differential term
of the Equation (F.1),

R !
o =—cud ___PNb-Ti 676 1/g
My Mnp-Ti X Pcu
R !
C, = Cud _ My x Fz’Nb—TI =-33821/g
OMnNb-Ti Myp_i” X Pcy
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oR - '
Cy = Cu,d _ My —MNb-Ti =-0,448 Cm3 g
O0onb-Ti MNb-Ti X Pcuy

¢t = Reud _ Mw ~Mnp-1i)X ONo-Ti _ 303 om? /g
9Pcy MNb-Ti X Pcu

Quantities used in this evaluation of sensitivity coefficients only apply to a specific experimental
case. These coefficients are not universally applicable and will be different for each experiment.

F.1.3 Combined standard uncertainty of each variable

The following results were obtained using the sensitivity coefficients from F.1.2.

a) Combined standard uncertainty of sample mass, uyy. = 0,004 g, which is dcemposed of
pxperimental standard uncertainty of My, 0,002 g and the type B uncertainty of the
palance, 0,003 g (5,00 g x 0,001/v3).

b) Combined standard uncertainty of Nb-Ti mass, upynp-1ic = 0,0008 g, which is composed
bf experimental standard uncertainty of 0,0006 g and the typé\B” uncertainty of the
balance of 0,0006 g.

c) $Ptandard uncertainty of a specific mass of the Nb-Ti filament, L 0,0070 g/cm3,
which is assumed by the type B uncertainty of the Nb-T; filament with Nb barriet, 0,2 %.
d) Btandard uncertainty of the specific mass of copper, u, . = 0,0052 g/cm3 , Which is

hssumed by the type B uncertainty of the specific-mass ofméopper, 0,1 %.
e) Evaluation results of the combined standard uncertainty, ugcyc g

2 2 2 2 2 2 2 2
URCuc,df \/01 Umwe +C2 UMNb-Tic TC3 Upy 1 T.040Upe,

= {(0,676)2(0,004)2+(-3,382)2(0,0008)2+(0,448)2(0,0070)2+(-0,303)%(0,0052)2} 1/2
= 0,005

And the relative combined standard uncertainty, Ugrcycq IS to be calculgted by
Urcurc,d = 0,005/2,7 = 0,2 % at the nominal copper to superconductor volume ratio = 2,7.

F.1.4 Round robin {est results of standard uncertainty of copper to supercondpctor
volume ratio

The rotind rokin)*test was carried out on a Cu/Nb-Ti composite superconductpr. The
specificationstof the test superconductor are:

Diameter: 2,002 mm including insulating layer
Nominal Cu/Nb-Ti ratio: 5,78
Mean filament diameter: about 81 ym

The number of participating institutes was 8 in Japan and the number of determinations was 16.
The average was 5,69, the experimental standard deviation was 0,009, and the relative
combined standard uncertainty was 0,06 %.

Hence, the target relative combined standard uncertainty of this method shall not exceed 2 %
(using a coverage factor of k = 1) based on the target relative combined standard uncertainty in
the round robin test.
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F.2 Copper mass method

F.2.1 Mathematical model

The copper to superconductor volume ratio of Cu/Nb-Ti composite superconductors measured
with the copper mass method (R¢,, ) is formally given by Equation (F.3),

My = Mnp_Ti)! pg,

Roum =% L-(Mw —Mnp_1i)/ £, (F3)
where
My is the mass of the specimen g;
Myp-T1i | is the mass of the Nb-Ti filaments g;
Pcu is 8,93, which is the specific mass of copper g/cm3;
A is the cross-sectional area of the specimen cm?;
L is the length of the specimen cm.

F.2.2 Evaluation of sensitivity coefficients

The combined standard uncertainty of the copper to superconductor volume ratio of Gu/Nb-Ti
composjte superconductors with the copper mass methed (Ugrcycm) is formally dgiven by
Equatiop (F.4),

2 2, 2 25,2 2. .2 2 __2 2
Urcuc,m =\/01 Upmwe ™ + €2 UMNb-Tig< @ €3 Uac™ +Ca U™ +C57 U 5, (F.4)

where
Urcuc,m| i @ combined standard uncerfainty of copper to superconductor volume ratio;
My is given by 6,70 g;

Uuwe | is @ combined standard uncertainty of the specimen mass;

Unb-Tic | iS @ combined standard uncertainty of Nb-Ti mass;

Myp-Ti | 1S given by 0,700

A is given by 0,03'cm?;
L is given by 25,0 cm;
oR - i
¢, = Redm 1 N Muw ~Mnb-Ti - =13671/g

My 2 ALpcy =My —Myb-1i)  {ALpcy — (My —(My —Myb_1i)}

oR - '
¢, = Roum _ 1 + My ~ M- 2 = ~13671/g
My AbPcu =(Mw =Mnp-Ti)  {ALpcy —(My —(My, = Mp_1i)}
¢y = Roum _ —LocuMw ~Mno-1i) 5734 1/0m2
oA {ALocy —(My —Myp_1i)}?
o = ORcum _ = AocuMw ~Mno-1)  _ 524/0m
oL {ALpcy —(My —Myp_1i)}?
og = Beu . —ApcuMw —Myo-mi) __ _g1gm3 g

%Pcu  {ALpcy ~(My —Myp_1i)f
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Quantities used in this evaluation of sensitivity coefficients only apply to a specific experimental
case. These coefficients are not universally applicable and will be different for each experiment.

F.2.3 Combined standard uncertainty of each variable
The following results were obtained using the sensitivity coefficients from F.2.2.

a) Combined standard uncertainty of the specimens, upy. = 0,003 g, which is composed of
experimental standard uncertainty of M,,, 0,001 g and the type B uncertainty of the balance,
0,003 g (5,00 g x 0,001/43).

b) Combined standard uncertainty of the Nb-Ti mass, uynp-Tic = 0,0006 g, which is composed
of experimental standard uncertainty of 0,0003 g and the type B uncertainty of the balance,
0,000% g-

c) Combined standard uncertainty of the cross-sectional area of the. [sample,
Upc £ 0,00002 cm?,  which is composed of experimental standard) -Uncgrtainty,
up 50,00005 cm, and the type B uncertainty of the micrometer, 0,00006 cm,

d) Combined standard uncertainty of the sample length, u ;= 0,01 cm, whieh is composed of
expegrimental standard uncertainty of 0,01 cm and the type B ungertainty of the| vernier
caligers, 0,0005 cm.

e) The ftype B uncertainty of the specific mass of copper, 0,00516 'g/cm3.
f) Evaluation results of the combined standrd uncertainty, Uggycm

2 2 2 2 2 2 2 2 2 2
URCuc,m =\/C1 UMmwe +C2 UMNb-Tic +TC3 UAc TC4 Ule TL5\Upe,
={(13,67)%(0,003)* + (-13,67)%(0,0006)° + (-2734)(0,00002)* + (-3,3)%(0,01)*+ (=9,18)(0,00516)*} "
= 0,09

And the relative combined standard uncertainty, ugrcyem is to be calculgted by
Urcurc.np = 0,09/6 = 1,5 % at the nominal copper to superconductor volume ratio = 6.

F.2.4 Round robin test results of standard uncertainty of copper to superconductor
volume ratio

The roldind robin test~was carried out on a Cu/Nb-Ti composite superconductpr. The
specifications of the test’superconductor are:

Diameter: 2,002 mm including insulating layer
Nominal €u/Nb-Ti ratio: 5,78

Mean.filament diameter: about 81 um

The number of participating institutes was 8 in Japan and the number of determination was 16.
The average was 5,98, the experimental standard deviation was 0,038, the combined standard
uncertainty was 0,014, and the relative combined standard uncertainty was 0,2 %.

Hence, the target relative combined standard uncertainty of this method shall not exceed 2 %
(using a coverage factor of k = 1) based on the target relative combined standard uncertainty in
the round robin test.
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 5: Mesure du rapport volumique matrice/supraconducteur —
Rapport volumique cuivre/supraconducteur des fils en composite

supraconducteur Cu/Nb-Ti

AVVANT-PRQPQS

La Cpmmission Electrotechnique Internationale (CEIl) est une organisation mondiale de pnar
compgsée de l'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de la(GEl).
pour pbjet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation

nalisation
La CEIl a
dans les

domaipes de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEl — entre autres activités $-publie des Normes

internationales, des Spécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications acces
public| (PAS) et des Guides (ci-aprés dénommés "Publication(s) de la CEI"). Leur élalioration est con
comitg¢s d'études, aux travaux desquels tout Comité national intéressé par le sujet\traité peut parti
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec la CEl, {
également aux travaux. La CEIl collabore étroitement avec I'Organisation Internatiohale de Normalisat
selon des conditions fixées par accord entre les deux organisations.

Les décisions ou accords officiels de la CEl concernant les questions techniques représentent, dans
du pogsible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné,'que les Comités nationaux
intéregsés sont représentés dans chaque comité d’études.

Les Ppblications de la CEIl se présentent sous la forme de recommandations internationales et son|
commgE telles par les Comités nationaux de la CEI. Tous les effarts raisonnables sont entrepris afin g
s'assyre de I'exactitude du contenu technique de ses publications; la CEIl ne peut pas étre tenue re

de I'éyentuelle mauvaise utilisation ou interprétation qui en<gst faite par un quelconque utilisateur final.

Dans |e but d'encourager I'uniformité internationale, les,Comités nationaux de la CEIl s'engagent, dan
mesure possible, a appliquer de fagon transparente les Publications de la CEIl dans leurs pu
nationjales et régionales. Toutes divergences entre toutes Publications de la CEl et toutes p
nationfales ou régionales correspondantes doivent'étre indiquées en termes clairs dans ces derniéres.

La CHI elle-méme ne fournit aucune attestation de conformité. Des organismes de certification indé
fournissent des services d'évaluation dexgenformité et, dans certains secteurs, accédent aux m3
confoymité de la CEIl. La CEIl n'est ‘responsable d'aucun des services effectués par les organ
certification indépendants.

Tous lles utilisateurs doivent s'assurer qu'ils sont en possession de la derniére édition de cette publica

Aucunle responsabilité ne doit étre imputée a la CEl, a ses administrateurs, employés, auxi
mandataires, y compris s€s experts particuliers et les membres de ses comités d'études et des
nationaux de la CEI, pour teut préjudice causé en cas de dommages corporels et matériels, ou de
dommjage de quelquey,natdre que ce soit, directe ou indirecte, ou pour supporter les colts (y compri
ice) et les dépenses découlant de la publication ou de I'utilisation de cette Publication de la
toute autre Publicatien de la CEIl, ou au crédit qui lui est accordé.

L'attention est \attirée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de pu
référehcées-est obligatoire pour une application correcte de la présente publication.

L’attention est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de la CEI peu
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I'objetlderdraits de brevet 1 a CFEl ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas avoir identifié de
de brevets et de ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale CEI 61788-5 a été établie par le comité d’études 90 de la CEl:
Supraconductivité.

Cette deuxieme édition annule et remplace la premiére édition parue en 2000, dont elle
constitue une révision technique. Les principales révisions sont I'ajout de deux nouvelles
annexes, «Considérations relatives a l'incertitude» (Annexe E) et «Evaluation de l'incertitude
la méthode d'essai du rapport volumique cuivre/supraconducteur des composites
supraconducteurs Cu/Nb-Ti» (Annexe F).

de
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Le texte de cette norme est issu des documents suivants:

FDIS Rapport de vote
90/321/FDIS 90/324/RVD

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

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

Une liste de toutes les parties de la série CEI 61788, publiée sous le titre général
Supracanductivité, figure sur le site web de la CEl.

Le comité a décidé que le contenu de cette publication ne sera pas modifié ayvant la|date de
stabilité| indiquée sur le site web de la CEIl sous "http://webstore.iec.ch" dans les données
relatives a la publication recherchée. A cette date, la publication sera

* reconduite,

* supprimée,

* remplacée par une édition révisée, ou
« amepdée.
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INTRODUCTION

Le rapport volumique cuivre/supraconducteur des composites supraconducteurs est utilisé
principalement pour calculer la densité de courant critique des fils supraconducteurs. L'essai
effectué avec la méthode donnée dans la présente Norme internationale peut étre utilisé pour
fournir une partie des informations nécessaires pour déterminer la pertinence d'un
supraconducteur spécifique. De plus, cette méthode est utile pour le contréle qualité, I'essai
d'acceptation ou de recherche si les précautions données dans cette norme sont observées.

La méthode d'essai donnée dans cette Norme internationale est fondée sur la connaissance
de la masse spécifique de Nb-Ti ou de la fraction d'alliage Nb-Ti et on peut utiliser I'Annexe B
pour estimer la masse spécifique. Si la masse spécifique de Nb-Ti est inconnue et si la
fraction|d'alliage Nb-Ti est inconnue et/ou si la fraction de barriere de Nb est inconnue, une
autre meéthode est décrite a I'Annexe A permettant de déterminer le rapport volumique
cuivre/supraconducteur des composites supraconducteurs.
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Partie 5: Mesure du rapport volumique matrice/supraconducteur —
Rapport volumique cuivre/supraconducteur des fils en composite

supraconducteur Cu/Nb-Ti

1 Domaine d’application

La prés
volumiq

Cette miéthode d'essai et I'autre méthode de I'Annexe A sont destinées a étfe ‘utilisé

des fils
diameétr
cuivre/s

Le con
structur
réalisée|
meéthodgd
spécifiq

Les fils
diameétr
avec |9
géomeétti
dépassa
consery,

On s'at
compos

2 Réflérences normatives

Les dod
partie,
référend
derniére

bnte partie de la CEI 61788 spécifie une méthode d'essai pour déterminercle
Lie cuivre/supraconducteur de fils en composite supraconducteur Cu/Nb-Ti.

en composite supraconducteur Cu/Nb-Ti ayant une section de 0;ttlmm?2 & 3 1
b du ou des filaments de Nb-Ti de 2 um a 200 um et ,0n “rapport vQ
upraconducteur supérieur ou égal a 0,5.

Jucteur d'essai composite Cu/Nb-Ti présenté dans ‘Cette méthode possé&
b monolithique avec une section ronde ou rectangulaire. Cette méthode d'e
en dissolvant le cuivre dans de l'acide nitriqué: Les écarts par rapport
b d'essai qui sont admis pour les essais périodiques et les autres res
Lles sont mentionnés dans la présente norme.

en composite supraconducteur Cu/Nb-Fi 'dépassant les limites de la sec
b de filament et du rapport volumique<cuivre/supraconducteur peuvent étre n
présente méthode au moyen d'une réduction d'incertitude anticipée.
ies d'éprouvettes plus spécialisée8peuvent étre plus appropriées a des cong
nt les limites et ont été omisés de la présente norme pour la simplifier
er une faible incertitude.

end a appliquer la méthode d'essai donnée dans cette norme a d'autres
te supraconducteur apres y avoir apporté certaines modifications appropriées.

uments suivants sont cités en référence de maniére normative, en intégralit
Hans Jevprésent document et sont indispensables pour son application. H
es, ([datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les références non da

€dition du document de référence s’applique (y compris les &

rapport

es avec
hm2, un
lumique

de une
5sai est
a cette
trictions

lion, du
nesurés
D'autres
ucteurs
et pour

fils en

£ ou en
our les
ées, la
entuels

amende

ments).

CEI 60050-815 (toutes les parties), Vocabulaire électrotechnique international (disponible a.
<http://lwww.electropedia.org>)

3 Ter

mes et définitions

Pour les besoins du présent document, les définitions données dans la CEl 60050-815, ainsi

quelad

3.1
rapport

éfinition suivante s’appliquent.

volumique cuivre/supraconducteur

rapport entre le volume du matériau de stabilisation de cuivre et le volume sans cuivre

constitu

é de filaments de Nb-Ti et leurs barriéres de Nb
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4 Principe

Cette méthode d'essai utilise la nature du fil supraconducteur composite Cu/Nb-Ti telle que le
cuivre se dissout dans une solution d'acide nitrique mais pas les filaments de Nb-Ti ni les

barriére

s de Nb.

Aprés avoir mesuré son poids, tremper I'éprouvette dans la solution d'acide nitrique pour

dissoud

re uniquement le cuivre.

Mesurer ensuite le poids des filaments de Nb-Ti restants et de leurs barriéres de Nb.

Le volume—e

le rappd

5 Pro

Les pro

a) solu

reco
b) solv
c) solv
d) alco

e) eau

NOTE L
I'eau disti

6 Apj

L'apparg
e Cha

duit chimiques

juits chimiques suivants doivent étre préparés pour la préparation de I'échantil

ion d'acide nitrique constituée d'acide nitrique (fraction, Yolumique de 50 %
mmandée) et d'eau distillée;

bnt organique;

hnt dégraissant;

Dl éthylique;

distillée (pure).

brsqu'on utilise de I'acide nitrique d'une fraction.massique supérieure a 65 %, I'acide est dilug
Iée dans les limites de la teneur indiquée ci-dessus.

pareillage

billage suivant doit étre préparé.

mbre de tirage

e Bal

L'incertitude de la balance spécifiée par le fabricant doit étre inférieure ou égale a + 0,
e Séchoir ou fourde séchage

Un séchoir 'ou un four de séchage doit étre utilisé pour évaporer I'humidité apres la
I'éprouvitter

nce

erminer

lon:

a 65%

dans de

1 mg.

bage de

e Bécher

e Verre de montre

e Pinc

o Papi

es en plastique

ers filtre

e Thermomeétre

e Gants de caoutchouc et lunettes de protection

Des gants de caoutchouc et des lunettes de protection doivent étre utilisés pour protéger le
corps humain des liquides ou vapeurs acides dangereux. La dissolution de I'éprouvette doit
étre réalisée dans une chambre de tirage afin de protéger le corps humain.
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7 Mode opératoire de mesure

7.1  Quantité d'éprouvette

Prélever une éprouvette d'un poids d'environ 1 g a 10 g du matériau d'essai de base.

7.2 Retrait du matériau de recouvrement isolant

Un solvant organique approprié n'attaquant pas le cuivre doit étre utilisé pour retirer tout
matériau de recouvrement isolant de I'éprouvette. On doit enfin contrdler visuellement qu'il ne
reste plus de matériau de recouvrement isolant.

Si aucup solvant organique ne peut enlever le matériau de recouvrement isolant, Ig retrait
mécanique présenté a I'Annexe C constitue une alternative.

7.3 Nettoyage

Un dégraissant doit étre utilisé pour enlever les traces d'huile et/ou de graisse de I'épfouvette
dont le matériau de recouvrement a été enlevé. Elle doit ensuite étre“nettoyée a I'equ pure.
L'éprouyette dégraissée doit finalement étre trempée dans de “f'alcool éthylique pour
remplacer I'eau. Un nettoyage n'utilisant pas d'alcool éthyliquecsconstitue une alterngtive, en
utilisant|le processus de séchage décrit en 7.4.

7.4 Séchage

L'éprouyette propre doit étre disposée sur un verre de.montre et entierement séchée fdans un
séchoir [ou un four de séchage a une température<de 60 °C maximum, le temps de maintien
étant sppérieur a 0,5 h. Lorsque le nettoyagé’sde I'éprouvette est effectué sang alcool
éthyliqu, I'éprouvette doit étre entierement séchée dans un séchoir ou un four de séthage a
une température de 100 °C, le temps de maiftien étant supérieur a 0,5 h.

7.5 Mesure du poids de I'éprouvette et sa répétition

Lorsque I’éprouvette est refroidie.jusqu'a 35 °C ou moins, son poids doit étre mesuré [sur une
feuille de papier de pesée, en (tilisant une balance dont I'incertitude spécifiée par le fpbricant
est inféieure ou égale a + 0,1 mg.

Aprés gvoir terminé cette mesure de poids (premiére mesure), enlever I'éprouvette de la
balance

Pour s'assurergue I'éprouvette a été entierement séchée, le poids de I'éprouvette qoit étre
mesuré [a nguyveau environ 10 min apres la premiére mesure (seconde mesure).

La différence de poids entre la premiere et la seconde mesure doit etre a * 0,5 %. Si cette
différence est a £ 0,5 %, on doit prendre la moyenne des deux mesures comme poids de
I'éprouvette.

Si la différence de poids est supérieure a + 0,5 %, le nettoyage de I'éprouvette avec de
I'alcool éthylique et le séchage de I'éprouvette doivent étre répétés comme décrit en 7.3, 7.4,
7.5 et 7.6 jusqu'a ce que la différence de poids entre les deux mesures soit a £ 0,5 %.

Dés que cette partie de la méthode a été qualifiée par une répétition réussie, la seconde
mesure de poids peut étre omise lors des mesures suivantes. Toutefois, une requalification
périodique doit étre effectuée tous les six mois ou aprés des changements de matériel ou de
personnel.


https://iecnorm.com/api/?name=12ac1ed4adfa4b91580598e293472bfb

61788-5 © CEI:2013 - 33 -

7.6 Dissolution du cuivre

Le cuivre doit étre dissous de I'éprouvette de la maniére suivante.

Placer approximativement 150 ml de la solution d'acide nitrique dans un bécher de 300 ml.
Nouer I'éprouvette pour faciliter le maintien de tous les filaments a la fin de I'attaque. Dans la
chambre de tirage, en maintenant la température de la solution d'acide nitrique comprise
entre 20 °C et 50 °C, la totalité de I'éprouvette doit étre trempée dans la solution d'acide
nitrique pendant 30 min a 1 h pour dissoudre complétement le cuivre de I'éprouvette. On doit
contréler visuellement que le cuivre a été entiérement dissous. Pour des fils avec des
flaments inférieurs a 10 um, la seconde attaque conformément & I'Annexe D est
recommandée pour assurer une dissolution compléte du cuivre.

Noter qLe I'on doit utiliser une nouvelle solution d'acide nitrique pour chaquerépfouvette
attaquée.

Lorsque du cuivre est dissous dans la solution d'acide nitrique, du gaz deXnitrite est|généré.
Puisqug l'acide nitrique et le gaz de nitrite sont dangereux pour le .cotps humain/ utiliser
toutes Igs précautions de sécurité lors de la manipulation des acides, par exemple en| portant
des vétements de protection et en effectuant le travail de dissolution du cuivre dans la
chambr¢ de tirage. De plus, les vapeurs générées pendant le/stockage et I'utilisation sont
dangerduses. On doit suivre les précautions normales de“\sécurité pour le stockage,
I'utilisatfon et I'élimination des acides.

Utiliser |des gants de caoutchouc, des lunettes de protection et une paire de pipces en
plastique pendant le traitement de la solution d'acide hitrique.

NOTE La température de la solution d'acide nitrique .spécifiée ici est la température avant d'y avdir trempé
I'éprouvefte. La température peut monter jusqu'a plus de80 °C pendant la dissolution du cuivre.

Lors dujmélange de la solution, toujours ajouter I'acide nitrique a I'eau.

7.7 Nettoyage et séchage des filaments de Nb-Ti

Le nettpyage et le séchage des filaments de Nb-Ti doivent étre effectués de la maniére
suivantg.

De l'acide doit étre yersé soigneusement du bécher dans un réservoir d'évacudtion en
plastique, en maintenant I'éprouvette dans le bécher de maniére a ne perdre aucun filament
brisé. Lg bécher doit*étre a nouveau rempli avec de l'eau distillée pour le rincer. L'¢au doit
étre soigneusentent versée du bécher. Le bécher doit maintenant étre a nouveau rempli, cette
fois avelc de {alcool éthylique, pour remplacer toute I'eau restante. Pour sécher entigrement
tous led filaments, I'éprouvette doit alors étre disposée, a I'aide de pinces en plastique, sur
une feullle‘de papier filtre avec tous les filaments rompus ou perdus. lls doivent ensyite étre
placés dans un séchoir ou un four de séchage (voir 7.4).

Si I'on remarque une tache verte sur le papier filtre, il reste alors de I'acide sur les filaments.
Cet acide doit étre éliminé par un nouveau ringage dans l'alcool.

Un nettoyage n'utilisant pas d'alcool éthylique constitue une alternative, en utilisant le
processus de séchage décrit en 7.4.

S'il y a un trop grand nombre de filaments brisés, ces procédures doivent étre répétées en
repartant du début sur une nouvelle éprouvette.

Les filaments de Nb-Ti d'un diamétre d'environ 10 um ou moins peuvent étre combustibles
lorsqu'ils sont retirés de I'acide et exposés a l'air aprés avoir enlevé la matrice. Les sources
d'inflammation (ce qui inclut une flamme, de la chaleur, une étincelle et une décharge
électrostatique) sont évitées. De plus, on doit utiliser des pinces pour manipuler les filaments
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attaqués et elles ne doivent venir en contact avec aucune partie du corps. Les précautions
normales de sécurité relatives aux dangers de la combustion des métaux doivent étre suivies.

7.8 Mesure du poids de I'éprouvette dissoute et sa répétition

Lorsque I'éprouvette est refroidie jusqu'a 35 °C ou moins, en utilisant une balance dont
I'incertitude spécifiée par le fabricant est inférieure ou égale a + 0,1 mg, I'éprouvette doit étre
pesée comme en 7.5. Une feuille de papier de pesée doit étre utilisée pour la mesure pour
éviter de perdre des filaments brisés (premiére mesure).

Aprés avoir terminé la mesure de poids décrite en 7.5, les filaments de Nb-Ti doivent étre
enlevés de la balance. Pour savoir si les filaments Nb-Ti sont entierement secs, les filaments
$econde

La différence de poids doit étre a + 0,5 % entre cette seconde mesure et la premiére mesure.
Si la différence de poids est a £ 0,5 % entre les deux mesures, on doit grendre la moyenne
des poids des deux mesures comme poids des filaments.

Si la différence de poids entre les deux mesures est supérieure d 4+ 0,5 %, seul le ngttoyage
avec d¢ l'alcool éthylique et le séchage doivent étre répétés comme décrit a| I'étape
procédurale du 7.7, et les étapes procédurales doivent ensuite étre répétées dang I'étape
procédurale du 7.5. Effectuer ensuite une nouvelle vérification pour s'assurer [que la
différen¢e de poids des deux mesures est a £0,5 %.

Dés qu¢ cette partie de la méthode a été qualifieepar une répétition réussie, la $econde
mesure |de poids peut étre omise lors des mesures suivantes. Toutefois, une requaljification
périodique doit étre effectuée tous les six mois{ou aprés des changements de matéri¢l ou de
personnel.

7.9 épétition procédurale pour la-seconde éprouvette

Les étapes procédurales du 7.1 au-7.8 doivent étre répétées sur la seconde éprouvette.

Dés que la méthode a été qualifiée par une répétition réussie, les mesures répétées |sur une
seconde éprouvette peuvent étre omises lors des mesures suivantes. Toutefdis, une
requalification périodique_doit étre effectuée tous les six mois ou aprés des changenients de
matériel ou de personnel.

8 Calicul des-résultats

Pour chaqGe mesure, le rapport volumique cuivre/supraconducteur doit étre obtenu|a deux
décimales pres dans I'equation suivante, en effectuant un arrondi a deux decimales pres.

Si I'on mesure deux éprouvettes, on doit prendre la moyenne des deux rapports comme
rapport volumique cuivre/supraconducteur.

Le rapport volumique cuivre/supraconducteur s'exprime par (Mw =Mnb1i) X onp-Ti |
Mnb-Ti % pcu

ou

My est le poids de I'éprouvette en g;

Myp-1i est le poids des filaments de Nb-Ti en g;

Pcu est égal a 8,93, masse spécifique du cuivre, en g/cm3;

PNb-Ti st la masse spécifique du filament de Nb-Ti, en g/cm3.
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La masse spécifique de l'alliage Nb-Ti peut étre obtenue par interpolation des valeurs
données a I'Annexe B si elle n'est pas fournie par le fabricant du fil.

NOTE Si I'on utilise une barriére par exemple en Nb, celle-ci est incluse dans le poids du filament de Nb-Ti en
calculant la masse spécifique effective du filament tenant compte de la fraction de la barriére de Nb.

9 Incertitude de la méthode d'essai

L'avantage de la méthode est que le rapport volumique cuivre/supraconducteur peut étre
obtenu uniquement d'aprés les poids de I'éprouvette et des filaments de Nb-Ti. Puisque les
poids peuvent étre mesurés relativement précisément, les poids peuvent étre déterminés
avec une incertitude type composée relative de moins de 0,05 %, méme pour une éprouvette
ayant ump poids de 1 g et un rapport volumique cuivre/supraconducteur de 10.

L'incertiftude dépend également de la masse spécifique de Nb-Ti. La premiére’opfion doit
consistgr a utiliser la valeur de la masse spécifique de Nb-Ti donnée par lé~fabricant du fil,
car elle ne dépend pas uniquement de la composition de ['alliagé)y(voir NOTE 1 a
I'Annex¢ B).Sinon, la valeur de la masse spécifique de l'alliage Nb-Ti\doit étre déterminée
avec uIe incertitude type relative de 0,5 % par interpolation des'‘valeurs énumegrées a
I'Annex¢ B.

Si l'on ptilise une barriéere par exemple en Nb, celle-ci doit«étre incluse dans le poids du
filamenf de Nb-Ti en calculant la masse spécifique effective‘du filament tenant compte de la
fraction|de la barriere de Nb pour conserver une faible incertitude.

Si la masse spécifique de Nb-Ti est inconnue et quevla fraction d'alliage Nb-Ti est ipconnue
et/ou gle la fraction de la barriere de Nb est‘inconnue, utiliser alors la méthode de
I'Annex¢ A.

L'incertitude type composée relative cible.de cette méthode d'essai ne doit pas dépagser 2 %
(en utilisant un facteur de recouvrement' k = 1), ce qui est confirmé dans l'incertituyde type
composge relative de 0,06 % pour la“méthode de dissolution du cuivre et 0,2 % [pour la
méthod¢ de la masse de cuivre, gonformément a des essais interlaboratoires réalisgs pour
élaborer la présente norme, comme indiqué a I'Annexe F.

10 Rapport d'essai

10.1

dentification.de I’échantillon d'essai

Dans toute la mesure du possible, I'échantillon d'essai doit étre identifié par les informations
suivantgs:

a) nom|dufabricant de I'éprouvette;

b) numéro d'identification;
c) numéro de billette;
d) composition du matériau brut;

e) forme et section du fil, nombre de filaments, diamétre des filaments et barriére de Nb.
10.2 Indication du rapport volumique cuivre/supraconducteur
Le rapport d'essai doit contenir les informations suivantes:

a) rapport volumique cuivre/supraconducteur de chaque éprouvette;
b) valeur de la masse spécifique de Nb-Ti utilisé;

c) méthode de retrait de l'isolant de I'éprouvette s'il y a lieu.
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10.3 Rapport des conditions d'essai

Les conditions d'essai suivantes doivent étre consignées:

a) température ambiante;
b) température de I'acide nitrique au début;
c) durée d'immersion dans l'acide nitrique;

d) durée du séchage.

61788-5 © CEI:2013
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Annexe A
(normative)

Rapport volumique cuivre/supraconducteur —
Méthode de la masse de cuivre

Généralités

Si la masse spécifique de Nb-Ti est inconnue et que la fraction d'alliage Nb-Ti est inconnue
et/ou que—ta—fractiomde—ta—arrierede—Nb—est-ncomue;on—doit—ators—mesurer—tej rapport

volumiqpe cuivre/supraconducteur de la maniére suivante. Les Articles1 a 6 s'ap
également a cette annexe.

A.2

Une éprouvette d'une longueur d'environ 50 cm et dont le poids ne dépasse pas 10 g
prélevé¢ du matériau d'essai de base.

A3

Se référer aux paragraphes 7.2 a4 7.4.

A4

La longpeur (L), en centimétres de I'éprolvette doit étre mesurée avec une incertitu
composge relative ne dépassant pas 0,1%.

A5

Le diamétre (s'il s'agit d'un™il rond) ou les deux faces (s'il s'agit d'un fil rectangul
I'éprouvette doivent étré )mesurés pour la mesure de la section en cing points,

Quantité d'éprouvette

Retrait de l'isolant, nettoyage et séchage

Mesure de la longueur de I'éprouvette

Mesure du diamétre de l'éprouvette

pliquent

Hoit étre

de type

bire) de
sur sa

longueur, avec une incertitude type composée ne dépassant pas 0,5 um. La section moyenne
(A), en |centimetreswcarrés doit ensuite étre calculée d'aprés les valeurs obtenues gux cing
points.

A.6

IYIesure du poids de I'éprouvette

Le poids (Myy), en grammes de I'’éprouvette doit étre mesuré sur une balance avec une
incertitude spécifiée par le fabricant de +0,1 mg ou mieux.

A7

Dissolution du cuivre et mesure du poids d'éprouvette dissoute

Le cuivre doit étre mesuré de la méme maniére qu'en 7.6 et le nettoyage et le séchage de
I'éprouvette dissoute doivent étre réalisés de la méme maniére qu'en 7.7.

Le poids (Myp.1i)» en grammes des filaments doit étre déterminé de la méme maniére
qu'en 7.8 de la méthode principale.
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A.8 Répétition procédurale pour la seconde éprouvette

Les étapes procédurales du A.1 au A.6 doivent étre répétées sur la seconde éprouvette. Dés
que la méthode a été qualifiée par une répétition réussie, les mesures répétées sur la
seconde éprouvette peuvent étre omises lors des mesures suivantes. Toutefois, une
requalification périodique doit étre effectuée tous les six mois ou aprés des changements de
matériel ou de personnel.

A.9 Calcul

En supposant une masse spécifique du cuivre (pg,) de 8,93 g/cm3, le rapport volumique
cuivre/spipraconducteurs des Tils en composite supraconducteur Cu/Nb-Ti avec la méthode de
la massp de cuivre, (Rg, ) doit étre obtenu en utilisant I'équation suivante.

(My — Myb-1i)/ pey (A.1)

Reum =
ST Ax L= (M = Myp-Ti)/ peu

NOTE 1 |Des erreurs importantes peuvent exister pour la mesure d'un fil nmiince rond et d'un [fil mince
rectangulgire. On effectue donc la mesure de ces fils avec soin.

coins de |la section, qui est indiqué dans les spécifications fournies pati\les fabricants. Dans le cds d'un fil
rectanguldire, l'incertitude de la méthode de I'Annexe A empire si I'om ne“tient pas compte d'une corfection en
fonction du rayon aux coins.

NOTE 2 [Pour un fil rectangulaire, la section (A), en centimétres carrés est eorrigée en fonction du %ayon aux
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Annexe B
(informative)

Masse spécifique en fonction de la fraction de Nb-Ti

La masse spécifique en fonction de la fraction de Nb-Ti est résumée dans le Tableau B.1.

Tableau B.1 — Masse spécifique de Nb-Ti

Fraction de Nb-Ti Fraction de Nb-Ti Masse spégifique

—poids 7o— —volume % — g/em

Nb Nb 8,57

Nb — 43,2 % en poids de Ti Nb — 59,1 % en volume de Ti 6,16
Nb — 45,0 % en poids de Ti Nb — 60,9 % en volume de Ti 6,09
Nb — 46,5 % en poids de Ti Nb — 62,3 % en volume de Ti 6,04
Nb — 47,0 % en poids de Ti Nb — 62,8 % en volume de Ti 6,02
Nb — 48,0 % en poids de Ti Nb — 63,7 % en volume de Ti 5,98
Nb - 53,5 % en poids de Ti Nb — 68,6 % en volume de Ti 5,76
Nb — 55,0 % en poids de Ti Nb — 69,9 % en volume de Ti 5,70
Ti Ti 4,51

NOTE 1 La masse spécifique de l'alliage Nb=Fi dépend non seulement de sa
composition mais également d'autres paramétress quantité de travail a froid, impuretés,
condition de phase et ainsi de suite.

NOTE 2 Incertitude type relative de 0,5,%Des chiffres supplémentaires sont fournis
pour obtenir une interpolation plus précise en utilisant le pourcentage en volume de Ti.
On considére l'ajout de la conversion’ de fraction massique en fraction volumique:
f, = (f/[4,51)/f /4,51 + (1-f_)/8,57, 'ou f, est le volume de Ti et f est la fraction
massique de Ti.
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Annexe C
(information)

Retrait mécanique des matériaux de recouvrement isolants

Les éprouvettes recouvertes d'un matériau isolant tel qu'une bande de polyimide, ne pouvant
pas étre éliminé avec un solvant, ne font pas partie du domaine d'application de la présente
norme. |l est probable que des erreurs apparaissent dans la mesure lorsque le matériau
isolant est enlevé mécaniquement.
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Annexe D
(informative)

Seconde attaque de I'éprouvette

Il est recommandé de répéter 'attaque pour s'assurer de la dissolution compléte du cuivre, en
particulier pour les fils a filaments minces. Aprés la mesure de poids de I'éprouvette dissoute,
la deuxiéme attaque et les mesures de poids sont effectuées conformément a 7.6 a 7.9.
S'assurer que la différence de poids des deux mesures est a + 0,5 %.
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