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eration on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields, ‘To/this e
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The text of this International Standard is based on the following documents:

FDIS Report on voting
90/400/FDIS 90/403/RVD

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

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

A list of all parts in the IEC 61788 series, published under the general title Superconductivity,
can be found on the IEC website.
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The committee has decided that the contents of this document will remain unchanged until the
stability date indicated on the IEC web site under "http://webstore.iec.ch" in the data related to
the specific document. At this date, the document will be

e reconfirmed,

e withdrawn,

e replaced by a revised edition, or

e amended.

it contains colors which are considered to be useful for the correct understanding of its

IMPOREANT — The 'color inside' logo on the cover page of this publication indicatgs that
conten

s. Users should therefore print this document using a color printer.
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INTRODUCTION

High-purity niobium is the chief material used to make superconducting radio-frequency cavities.
Similar grades of niobium may be used in the manufacture of superconducting wire.
Procurement of raw materials and quality assurance of delivered products often use the residual
resistance ratio (RRR) to specify or assess the purity of a metal. RRR is defined for
non-superconducting metals as the ratio of electrical resistance measured at room temperature
(293 K) to the resistance measured for the same specimen at low temperature (~4,2 K). The
low-temperature value is often called the residual resistance. Higher purity is associated with
higher values of RRR.

Niobium presents epnmnl prnhlnmc due to its transformationto a Qupnrr\nnrhmhng state-at ~9 K,

so DC |electrical resistance is effectively zero below this temperature. The definition above
would then yield an infinite value for RRR. This document describes a test method te determine
the redidual resistance value by using a plot of the resistance to temperatufe, as the test
specimgen is gradually warmed through the superconducting transition in the “absence¢ of an
applied magnetic field. This results in a determination of the residual resistanCe at jusf above
supercpnducting transition, ~10 K, from which RRR is subsequently detefimined.

Internajional standards also exist to determine the residual resistance-ratio of superconfducting
wires. In contrast to superconducting wires, which are usually a composite of a superconfducting
materigdl and a non-superconducting material and the RRR value”is representative of gnly the
non-superconducting component, here the entire specimen(s' composed of superconfducting
niobium. Frequently, niobium is procured as a sheet, baritube, or rod, and not as a wjre. For
such fqrms, test specimens will likely be a few millimeters in the dimensions transverse to
electrig current flow. This difference is significant when making electrical resjstance
measuriements, since niobium samples will likely.'be much longer than that for the same
length-fo-diameter ratio as a wire, and higher electrical current may be required to groduce
sufficiept voltage signals. Guidance for samipte dimensions and electrical connecfjons is
providdd in Annex A. Test apparatus should\also take into consideration aspects such| as the
orientafion of a test specimen relative to theiliquid helium surface, accessibility through gorts on
commoln liquid helium dewars, design of current contacts, and minimization of thermal gradients
over lohg specimen lengths. These aspects distinguish the present document from similar wire
standaids.

Other tgst methods have been used to determine RRR. Some methods use a measurement at a
temperpture other than 293K for the high resistance value. Some methods use extrapolations at
4,2 K in the absence of'an applied magnetic field for the low resistance value. Other methods
use an ppplied magnetic/field to suppress superconductivity at 4,2 K. A comparison between this
documé¢nt and sorme other test methods is presented in Annex A. It should be noted that
systemptic differefices of up to 10 % are produced by these other methods, which is larger than
the target uncertainty of this document. Care should therefore be taken to apply this dofument
or the gppropriate corrections listed in Annex A according to the test method used.

Whenever possible, this test method should be fransferred to vendors and collaborators who
also perform RRR measurements. To promote consistency, the results of inter-laboratory
comparisons are described in Annex C.
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SUPERCONDUCTIVITY -

Part 23: Residual resistance ratio measurement —
Residual resistance ratio of Nb superconductors

1 Scope
This part of IEC 61788 addresses a test method for the determination of the residual resistance
ratio (RRR), /rgr, Of cavity-grade niobium. This method is intended for high-purity-fgiobium
grades(with 15 < izrgr < 600. The test method should be valid for specimens with réctangular or
round ¢ross-section, cross-sectional area greater than 1 mm2 but less than20"mm?2| and a
length not less than 10 nor more than 25 times the width or diameter.
2 Normative references
The following documents are referred to in the text in such a way{hat'some or all of their fontent
constitfites requirements of this document. For dated references) only the edition cited gpplies.
For urt{;iated references, the latest edition of the referenced document (includipng any
amendments) applies.
IEC 60050-815, International Electrotechnical Voc¢abulary — Part 815: Superconductivity
(available at: www.electropedia.org)
3 Tefms and definitions
For thel purposes of this document, the terms and definitions given in IEC 60050-815 and the
followinlg apply.
ISO anfl IEC maintain terminotogical databases for use in standardization at the fgllowing
addressges:
o |EC|Electropedia: available at http://www.electropedia.org/
e |ISQ Online brewsing platform: available at http://www.iso.org/obp
3.1
residual resistance ratio
RRR
ratio of—reésistance—at—room temperature—to the—resistance juat above—the sStupercon ucting
transition

I’RRR =R1/R2 (1)

where Rq is the resistance at 293 K and R, is the resistance just above the superconducting
transition, at ~10 K.
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Figure 1 — Relationship between temperature@and resistance near
the superconducting transition

shows schematically resistance versus temperature data and the graphical procedure used to det
Ry . In this figure, the region of maximum slope,is éxtrapolated upward in resistance, as shown by
Fegion of minimum slope at temperatures above' the transition temperature is extrapolated dow
ure, as shown by line (b). The intersection gf‘these extrapolations at point A determines the value

*
temperature value T .

entry: The value Tc* is similarto the transition value defined in [1] 1, and should not be confuseg
ined at the midpoint of the.transition, called TC* in [2].

b entry: Some standards or documented techniques, e.g. [3][4][5], define iRRr Wwith the val

ed at a temperature other than 293 K, or the value of Ry, determined at a temperature b
ducting transitien. The user of this document should be alert for such differences in definition.

entry:_“This note applies to the French language only.

nciple

entry: Inthis document, the room temperature is defined,as 20 °C = 293 K, and gRrR is obtained T follows:
e

mine the
line (a),
hward in
bf Ry as

with the

e of Ry

plow the

The 4-point DC electrical resistance technique shall be performed both at room temperature and
at cryogenic temperature. The test may be done either as a function of temperature or as a
function of time with increasing temperature.

The relative combined standard uncertainty of this method is 3 % with coverage factor 2.

Measurements shall have the following attributes:

a) Measuring current is sufficiently high to provide voltage signals of the order of 1 pyV. For
electrical safety, maximum current density should never exceed 1 A mm-=2.

1 Numbers in square brackets refer to the Bibliography.
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b) Contact resistance for current leads is sufficiently low to avoid excessive heating of the
sample. Typical cryogenic measurement conditions require power dissipation at contacts to

be less than 1 mW.

c) Sample sizes shall be sufficiently large to minimize effects from cutting and handling
damage. Typical samples are 1 mm to 3 mm in cross-section dimension and > 5 mmZ2 in

cross-sectional area.

d) Sample length shall be at least 10 times and not more than 25 times the width or diameter.

Annex A discusses considerations for sample dimensions and measuring current.

5 Measurement apparatus

5.1 andrel or base plate

A straight mandrel or base plate shall be used to support the specimen. Possible matg
constryction include pure copper, pure aluminum, pure silver, electrical .grades of
Cu-Cr-Zr, Cu-Be, and other copper alloys, electrical grades of Al-Mg, Al-Ag-~and other aly
alloys, pnd electrical grades of silver alloys. These provide high thermal eonductivity an
to rempve thermal gradients during measurement. Care should be taken to insul
specimen from the mandrel. Possible insulating materials include_polyethylene tereph
polyester, and polytetrafluoroethylene, which may be applied<as foils, tapes, or cqg
Glass-fjber reinforced epoxy or other composite materials with good thermal conduc
cryogenic temperature may also be used.

The basge plate should have a clean and smooth surface€inish. There should be no burrs,
seams,|or other asperities that may affect the specimen. High purity niobium specimens
and arq susceptible to indentation by surface flaws, and such indentations may alter the
and invalidate the resistance measurement.

The mgndrel or base plate shall support the’entire length and width of the specimen. Ma
base plate geometry should not impose, a bending strain of more than 0,2 % on the san

A thermometer accurate to 0,1-K\is helpful but not required. The mandrel or base plg

rials of
Cu-Zr,
minum
d serve
hte the
halate,
atings.
ivity at

ridges,
are soft
sample

ndrel or
ple.

te may

incorpdrate a mounting for a ctyogenic thermometer directly against the body of the mandrel or

base pllate and near the center of the test specimen.

Practicgl base plates(are” at least 30 mm in length to accommodate assembly of pieg
handling of samples'by human hands. Multiple samples may be mounted against a sing
plate.

5.2 (ryostat and support of mandrel or base plate

es and
e base

The apharatus shall make provisions for mechanical support of the mandrel or base

plate. In

addition, such support shall provide electrical leads to carry currents for samples and

thermometers, and measure their voltages. For Ry and R, measurements, the suppo

rt shall

permit current to flow through only the sample, so that the entire resulting voltage measured is

only that generated by the sample.

The support structure shall permit measurement of both R; and R, without dismounting or

remounting the test specimen. Measurement of R, shall require the use of a cryostat
shall, moreover, integrate with the support.

, which
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The cryostat shall include a liquid helium reservoir at the bottom of a substantial vertical column.
A support structure shall accommodate the raising and lowering of the sample into or out of the
helium bath. In addition, anchoring of the sample position, either while immersed in liquid helium
or suspended above the surface of the liquid at an arbitrary height, shall be provided. Such
suspension permits the equilibration of temperature during measurement and slow increase of
temperature with height above the helium bath. Alternately, immersion of the sample into the
bath followed by reduction of the bath level via boil-off or pressurized transfer can also be used
to vary temperature.

A heater may be employed to warm the mandrel or base plate. Care should be taken to distribute
the heater along the mandrel and avoid excessive power settings. For instance, a point source
of 1 W heat input operating at the center of a 1 cm? mandrel upon which a 5 cm sample is
mounted (ioulﬁi produce thermal gradients of Z,5 K-along the sample if the thermal condudtivity is
100 W m-1T K-,

Proper[cryogenic techniques shall be followed for the construction of the cryostatyand apparatus.
This in¢ludes the use of low thermal conductivity materials such as thin-walled stainlegs steel
tubes, composite materials, ceramics, and insulation, to prevent excessive'boil-off due|to heat
conduction from the surroundings. A can or shield may surround the base plate or mandrel with
mountgd sample to improve thermal stability. Provisions for pressure relief and vacuum igolation
of the l|quid helium should be incorporated with the apparatus.

6 Splecimen preparation

High-pdirity niobium is quite malleable, and even the slightest force can produce deformation of
the material. Since dislocations are one source of electron scattering, specimen defofmation
may inpdvertently contribute to the residual resistivity and affect the test result. Therefore,
special| protocols shall be observed when preparing the specimen. Cutting techniqugs shall
avoid hfat and strain to the extent possible. Discharge machining, fluid-jet cutting, or low-speed
conventional machining are acceptable, and widely-used techniques for applicationg using
high-pdrity niobium. Specimens cut from“arger pieces should be protected and immobilized
against a support piece during transport. Operations to de-burr samples should be dophe with
great cpre to not bend, excessively.heat or otherwise damage the sample. Light sandihg with
fine paper is one acceptable approach.

Specimlens should be rectahgular or circular bars with uniform cross-section. Long sideg of the
specimgn shall be parallel,*Any twisting or curvature shall be avoided to ensure that bending or
torsion|is not applied to the test specimen during mounting to the mandrel or basg plate.
Specimens that form\an arc or a “U” shape are acceptable provided that the entire curvatlre can
be supported on @*plane, without applying torsion to the bent specimen.

The spgecimén shall be clean and have no trace of residues from cutting fluids or anly other
surfacg contaminants. Degreasing with solvents, followed by ultrasonic cleaning using a mild
water-based-detergentfollowed byrinsing-with-distiled-erultra—pure-water,- thenrdryirgin air, is
preferred for cleaning residues. Chemical etching to clean the surface poses a risk of
introducing contaminants, especially hydrogen and oxygen, and should be avoided. Gentle
mechanical polishing of the regions where voltage taps and current leads attach is usually
sufficient to remove surface oxides. Coating these regions with indium foil or another metal, for
example by evaporation or sputtering, is an acceptable method to protect polished contacts
provided care is taken to avoid coating the entire specimen.

The test specimen shall be a single piece and shall not include any joints or splices.

A mechanical method shall be used to affix the test specimen to the mandrel or base plate.
Special care shall be taken during the installation and instrumentation of the specimen to ensure
that there is no excessive force, bending strain, tensile strain, or torsion applied to the
specimen.
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The test specimen shall be instrumented with current contacts near each end of the specimen
and a pair of voltage contacts over the central portion between the current contacts (i.e. a
4-point measurement technique). The voltage contacts shall be separated from the current
contacts by a distance no smaller than the largest dimension (width, thickness, or diameter)
perpendicular to the specimen length.

7 Data acquisition and analysis

7.1 Data acquisition hardware

Modern power supplies can be computer controlled and come with a variety of features that
permit remote-controt of thecurrent ottptt—Use of such power-stpptiestsnotreqtiredbyt could
greatly|enable automation of the data acquisition. Pulsed modes permit application afijcurrent
only when voltage signals are being acquired, thereby removing heat generated in‘the pample
during the off cycle. If pulsed current application is used, the pulse duration shallincludg ample
periodd for voltage signals to settle and be filtered.

Some power supplies incorporate an internal shunt to regulate the output current. If [such a
power supply is used, the internal shunt shall be calibrated periodically-with an externgl shunt
and voltage measurement.

the sample is in the superconducting state and the power<supply is off. The value U, gan drift

over time due to changes in the thermal environment apd other effects. More complex hgrdware
includes compensation for drift and automatic nulling such that the time average of {/; is 0.

Digital [voltage meters are not required but greatly enhance the data acquisition. Besides
compensation for drift and voltage nullingy filtering and internal compensation for
thermally-induced voltages can improve the ‘accuracy of the voltage measurement. Hiltering
should [average voltage signals for a time at'least as long as the thermal time constant of the
apparafus at low temperature, typically of'the order of 0,1 s to 10 s. Care should be tgken to
undersfand how voltages are corrected, for drift and thermal effects. Sensitive voltage meters,
especiglly nanovolt meters, require a pre-amplifier that needs to be at thermal equilibriunt, which
may require several hours of operation in advance of the measurement.

The teazt set-up may establish an arbitrary baseline voltage Ujyiwhich might be detectable when

Data agquisition via computer-greatly facilitates the recording and reporting of data.

7.2 Resistance (R,) at room temperature

The ambient temperature 7, of the measurement laboratory shall be measured. A specimen
current| 7, shall\be applied per the requirements in Clause 4. The resulting voltage U, ghall be
recordgd together with 7, and 7;. The resistance shall be determined by

Ry :%[1—0,0037 (17, -293)] (2)

with 73 in units of kelvin. The coefficient 0,003 7 reflects the experimentally observed rate of
change of resistance with temperature given in [5].

7.3 Residual resistance (R,) just above the superconducting transition

The measurement of R, shall be made with the sample still mounted on the mandrel or base
plate for the measurement of R,.
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The specimen shall be placed in a cryostat as specified in 5.2. The specimen shall be slowly
lowered into a liquid helium bath and cooled to liquid helium temperature. While a vigorous
boil-off of liquid helium will accompany the initial cool down, removal of heat from the mandrel,
especially if it is shielded, can require a time period of more than 5 min. Current may be applied,
and voltage may be monitored during this period, but no measurement shall be made until the
vigorous boil-off of liquid helium has subsided.

After the boil-off rate is suitable for measurements, a voltage measurement U, shall be

recorded while the sample is immersed in liquid helium. The sample should be in the
superconducting state under these conditions. Current [, shall then be applied per

requirements of Clause 4 and with considerations of Clause 5. Voltage readings shall be
acquirgd for forward and Teverse current polarity, Uy and U, Tespectively. Any différences

betweep Uy, Uy, and U, shall be recorded.

The specimen shall then be gradually warmed so that a transition from the supercongducting
state into the normal state occurs gradually. An apparatus that conforms to-Clause 6 wil| permit
gradua| warming of the specimen by raising the level of the mandrel above'the level of th’I:e liquid

helium |bath, for example. Two voltages U; and U, shall be measufed almost simultaneously
with the application of the same measuring current I, with forward and reverse polarity,

respeclively. The current shall not be applied when measurements are not being record¢d. The
voltagel U, shall be determined by

Us V3|
U, ST (3)

where it should be noted that the sign of Uz;is opposite that of U ;i.e. Formula (3) indicptes an

average of the two numbers approximately equal in magnitude. A resistance R shall be
determ|ned from the voltage by

_Us

R= s (4)

As the pample is warmed, values R shall be recorded as a function of either the tempenature T
determ|ned by theythermometer attached to the mandrel or base plate, or the time ¢. Graphical
aids apd data(analysis software are acceptable tools for plotting the resistance |versus
temperpture_edrve or resistance versus time curve and performing extrapolations.

A resistance versus temperature curve shall thus be obtained as in Figure 1. The reslistance
versus temperature curve shall be continuously recorded until a temperature of at least 15 K is
reached. The resistance versus temperature curve shall be analyzed by drawing a line through
the region of steepest slope near the midpoint of the resistance rise, line (a) on Figure 1, and
extrapolating this line sufficiently above the value of R recorded at 15 K. A second line shall be
drawn through the region of the resistance versus temperature curve above the transition, line (b)
in Figure 1, and this line shall be extrapolated to sufficiently lower temperature such that it
intersects with line (a). The intersection is labelled as point A in Figure 1. The value of resistance
R, corresponding to intersection point A shall be recorded, along with the value of temperature

TC* corresponding to intersection point A.
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7.4 Validation of the residual resistance measurement

The determination of R, shall be valid if all the following criteria are met: Interfering voltages
shall be such that

U*—U;‘
0 <3%
IRy

(5)

Thermal drift or scatter shall be such that, for consecutive values U3 and U, recorded with

temper

The am

7.5 R

The RR

ature near T, ,

bient temperature shall be such that

283 K< T, <303 K

esidual resistance ratio

R shall be calculated using Formula (1) and-wrecorded.

8 Uncertainty of the test method

Based
uncertd

bn the outcome of inter-laboratery comparison, discussed fully in Clause C.2, a
inty across laboratories of 0,3“% to 1,3 % has been obtained.

9 Teptreport

9.1 (

A test 1

9.2 T

The fol

5eneral

eport shall-be provided to summarize the findings of the RRR test procedure.

'est information

owirig shall be included to record the test information:

a) date and time of the measurement;

b) operator name;

c) version of the procedure followed.

9.3 Specimen information

The following information pertinent to the specimen shall be included in the test report:

(6)

(7)

typical

a) vendor’s heat treatment, fabrication, or other tracking information such as a purchase order
number;

b) she
c) spe

et or piece identification number, if any;
cimen shape and orientation relative to the helium bath.
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9.4 Test conditions

The following test conditions shall be included in the test report:

a) room temperature Tj;

b) transport currents 7y and I,;

C 2018

c) voltages U; and U, , noting that U, varies with temperature and therefore requires
reporting as a table or graph;

d) resistances Ry and Ry

+ — . . e
e) VOItIelUcc {/70, (_/70, {_/70 orvatdation—condition (5),

The fol

f) voltage tap distance L;

g) spe

h) res

owing additional information may be included in the test report:

cimen dimensions and cross-sectional area 4;

St|V|ty P = R1AL_1 and P2 = R2AL_1 .

9.5

The RRR value shall be quoted as zrg turgr, for example 300°+ 15 (k=2 ), where ugg
combined standard uncertainty per Annex C. Alternately;\ssgr may be quoted as a m

value,
by the

Additio

describles definitions and an example of uncertainty in measurement. Uncertainty evalu

the refe

RR value

r example 285 minimum, to denote the lower limit of the confidence interval reprg
incertainty. It is not necessary to report the uncertainty for a single measuremer

nal information relating to the measurement of RRR is given in Annex A. A

rence test method of RRR for composite superconductors is given in Annex C.

L is the
inimum
sented
t.

nnex B
ation in
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Annex A
(Informative)

Additional information relating to the measurement of RRR

A.1 Considerations for specimens and apparatus

The requirements in Clause 4 imply several general guidelines for preparing specimens and the

configu

ration of the measurement apparatus:

a) Niopium sheet stock is typically 2 mm to 5 mm thick. This implies a typical créss-sectional

arep 4 of a sample of ~10 mmZ2 = 0,1 cm? if a bar is machined with width approxima
sanpe as the sheet thickness.

b) Vol
aba

is about 10 cm maximum, so a voltage tap separation L of 2 cm 105 cm is reasonah

c) Giyv
res

d) If igrr =300, then a resistance of 750/ 300 = 2,5 pQ can be expected at ~10 K. Thus

the
e) To

1y
to
cor

f) As
cur

is the same as its 0,2 cm to 0,5 cm thickness, then the aspect ratio of the

L/w
the
Wit
ach

Exgdmples are

ut 80 % of the length of the niobium bar cut from sheets. To conserve liquid helit

en that the resistivity p of pure niobium at 293 K is approximately 15 pQ-cm, a
stance of the niobium bar is R = pL/4 = 15 uQ-cm x 5 ¢gm#0,1 cm2 = 750 pQ.

scope described in Clause 1, a resistance of 1 JQto 20 uQ should be expected

broduce a measurement signal of ~ 1 yV at 108 K, as required by Clause 4, a cu
V /2,5 uQ =0,4 Awill be required. Thus, a tatget of 1 A measuring current should
brovide ample allowance for variationsZin RRR among different specimen
esponds to a current density of approximately 0,1 A/mm?2.

bn alternate guideline, assuming a yoltage of 1 pV at 10 K is produced by 1 A me
ent for ;igrg =300, then (L/4) = 43pQ x 300 / 15 pQ-cm = 20 cm-1. If the sample

= (L/4) x (A/w) =20 cm™1 " w2/w) =20 cm™1 x w is approximately 4 to 10. This j
requirement d) of Clause 4.

" a measuring current of 1 A, a contact resistance of 1 mW / (1 A)2 = 1 mQ sh
eved. This resistahce is typical of that produced by contacts with ~1 mm

b clean set scréw contacting clean Nb metal,

B clean conductive spring clip contacting clean Nb metal,

B conductive terminal clamp anchored by a screw or spring, or

b tightly wound fine copper wire (diameter about 0,2 mm) that surrounds the

tely the

age tap separation depends on the apparatus dimensions, but cannot be longer than

m, this
le.

typical

5, given

rrent of
e used
5. This

asuring
width w

sample
ustifies

buld be
Y area.

contact

egiom, with sotdercommectiombetween currentfeadsand-wire:

Polishing the contact area, or applying a soft metal such as indium, may be used to reduce
contact resistance. Contacts with small area, such as pin contacts or blade contacts, will
probably not yield a suitable contact resistance.

g) To provide proper thermal sinking and thermal contact to thermometers, good thermal
conductors should be used to support the sample. Such materials include copper, silver, or
aluminum. Mild alloys of these metals increase the mechanical strength without greatly
reducing the thermal conductivity.
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A.2 Considerations for specimen mounting orientation

The orientation of the specimen relative to the cryostat is not specified. The considerations in
Clause A.1 result in a specimen that can be much longer than the typical width of the orifice at
the top of a measurement dewar. Long samples are therefore conveniently inserted through a
small dewar orifice in a vertical orientation. However, thermal gradients along the specimen may
also result in such cases. Horizontal orientation may reduce significantly any thermal gradients,
but might also place undue constraints on the sample dimensions. “U”-shaped specimens both
accommodate the ability to lie flat in a horizontal orientation as well as provide a sufficient length
between voltage taps, as long as no bending strain has been introduced during the specimen
preparation procedure.

A.3 Elternative methods for increasing temperature of specimen above
uperconducting transition temperature

A.3.1 General

The fdllowing methods are also recommended for increasing teémperature aboye the
supercpnducting transition of the specimen. The rate of increasing demperature of the whole
specimgen within a range between 0,1 K/min and 10 K/min should b€ applied for these mgthods.
In ordef to dampen the rate of increasing temperature and to avoid’alarge temperature gfadient,
special|care should be taken in selecting heater power, heat‘capacity (the specimen with the
measuilling mandrel or the measuring base plate) and the distance between the heater and the
specimgen.

A.3.2 Heater method

The spgcimen can be heated above the supercenducting transition by a heater installed in the
measullement mandrel or in the measurement*‘base plate after taking the specimen out of the
liquid hielium bath in the cryostat.

A.3.3 Controlled methods

a) Adipbatic method: In this method, the cryostat holds a chamber in which the specimen, a
sagvple holder, a heater and,so on are contained. Before the chamber is immersed in the
i

liguid helium bath, air inside the chamber is pumped out and helium gas is filled. Then, the
chamber is immersedinithe liquid helium bath and the specimen is cooled to a tempjerature
belpw the critical temperature. After the helium gas is pumped out, the specimen |can be
hedted above the superconducting transition by the heater under adiabatic condition.

b) Quasi-adiabatic'method: In this method, the cryostat holds the specimen a certain djstance
abdve the liquid helium bath for the entire cryogenic measurement. A thermal anchpr from
the|measurement mandrel or the measurement base plate to the liquid helium bath allows
the|specimen to be cooled to a temperature below the critical temperature. The specimen
can be'heated above the superconducting transition by a heater located in the measyrement
mandrel or the measurement base plate under quasi-adiabatic condition.

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

A.4 Other test methods

A.4.1 General

A recent document [6] has compared several methods for determining the residual resistivity
ratio of niobium.


https://iecnorm.com/api/?name=5d0666cf6afc8e354035522e3db5abd7

IEC 61788-23:2018 © IEC 2018 -17 -

A.4.2 Measurement of resistance versus time

If R as a function of time with increasing temperature is recorded, then a resistance versus time
curve is obtained, as in Figure A.1. The resistance versus time curve is continuously recorded
both below and above the transition. Care should be taken not to re-cool the specimen without
re-starting the acquisition of R versus ¢. The resistance versus time data is analysed by drawing
a line through the region of steepest slope near the midpoint of the resistance rise, line (a) on
Figure A.1, and extrapolating this line above the value of R recorded after the transition occurs,
where ¢, represents the time at which the transition is completed. A second line is drawn
through the region of the resistance versus time data after the transition occurs, line (b)
in Figure A.1, and this line is extrapolated to an earlier time such that it intersects with line (a).
The intersection is labelled as point A in Figure A.1. The value of resistance R, corresponding to

intersegtionpoirt-A-isrecorded-

A
g
A (b) O
<><>
Ry pmmmmmme = ce
¢
¢
(a) \‘ :
¢
¢
0 ] -

*

Time
IEC

=~
O

Figure A.1 — Determination of the value of R, from a resistance versus time plot

A.4.3 Comparison-of ice point and room temperature

Standafd specifications of niobium metal may specify that the value of R be obtained af 273 K.
An example.is=[1]. According to Formula (2), the discrepancy between values of R, between
273 K and 293 K is 7,4 %. Actual measurements, drawn from the round robin test descfibed in
Clause|C.2] reveal a slightly higher difference, of 8,2 % + 0,2 %.

A.4.4 Extrapolation of the resistance to 4,2 K
In [2], [3], [4], and [5], it was pointed out that the phonon contribution to niobium resistivity has

a temperature dependence below 10 K. In this regime, the temperature dependence of
resistance R(T) can be fit with low uncertainty by a function of the form

R(T) =Ry +aT? +bT3J3(6pT) (A1)
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where R is a residual resistance, a and b are constants, 0 is the Debye temperature, and J;(x)
is the Griineisen integral of the third kind. In [2], linear plots of R(T) versus T3 were observed,
suggesting that the coefficient a is small. A correction formula, to account for the difference
between measurements of residual resistance at ~10 K and by extrapolation to 4,2 K, was
derived in [3]. This formula is re-written here to give a relationship between RRR as determined
by this document and a value determined by a ratio of R, to the resistance extrapolated to 4,2 K:

Ry 'RRR

= (A.2)
R(42K)  1-2,16x10pr
For iqpr—=3960+Fermula{A2willpreduce-aresistanceratio-of324resultingina-difference of
7 %.
A.4.5 Use of magnetic field to suppress superconductivity at 4,2 K
Supercpnductivity can be suppressed by the application of a magnetic'field. For njobium,

applicafion of a field higher than 1 T will produce the normal state. In this dase, a

magnet
R(4,2 K
rule wi

o-resistance appears, so a fit of the data shall be used toextrapolate to a vjalue of
) at zero applied field. In [2] and [6], it was pointed out that-fits generally obey KHohler’s
h linear dependence of R on an applied field H for field perpendicular to ¢urrent.

Curvatdrre of R(H) produced significant deviation from Kohler’s. rule for samples measurged with

current
current

parallel to field. An acceptable uncertainty of 4 % was noted for field perpendi
whereas uncertainty was 14 % for field parallel to.€urrent.

cular to

Agreement between the value of R(4,2 K) produced by extrapolation and that determined by the

method
at 4,2 K

A.4.6

outlined in A.4.4 above was noted in [5]. Therefore, Formula (2) to estimate res
[ by extrapolation applies.

AC techniques

In [3],

istance

he use of a contactless method to apply an AC magnetic field and detect thg signal
according to induced current was described. However, this technique requires calibrg
transfef of a reference sample.measured either according to this document or to ong
techniques mentioned above:.No direct relationship between the value of RRR o
according to this documentiand the signal produced by the AC technique was described.

tion by
of the
btained
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Annex B
(informative)

Uncertainty considerations

B.1 Overview

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

use ofrp%aeﬁ%ﬁd%%waey%ﬁds—aeemaey—ﬁﬁép%ma—ee&d—&%—je used
qualitafively. The terminology and methods of uncertainty evaluation are standardjzed in

ISO/IEC Guide 98-3:2008 [7].

It was |gft to each technical committee to decide whether they were going to change existjng and
future gtandards to be consistent with the new unified approach. Such change is not egsy and
created additional confusion, especially for those who are not familiar with statistics and the term
uncertdinty. At the June 2006 TC 90 meeting in Kyoto, it was degided to implement these
changels in future standards.

Converting “accuracy” and “precision” numbers to the equivalent “uncertainty” numbers requires
knowlefige about the origins of the numbers. The coverage factor of the original number may
have bJ:n 1, 2, 3, or some other number. A manufacturer’s'specification that can sometimes be

described by a rectangular distribution will lead to{a conversion number of 1/\@ The

appropfliate coverage factor was used when converting the original number to the eqdivalent
standafd uncertainty. The conversion process is;not something that the user of the sfandard
needs fo address for compliance to TC 90 standards, it is only explained here to inform the user
about How the numbers were changed in this\process. The process of converting to uncertainty
terminglogy does not alter the user’'s néed to evaluate their measurement uncertginty to
determ|ne if the criteria of the standard are met.

The prqcedures outlined in TC 90 measurement standards were designed to limit the uncertainty
of any quantity that could influehce the measurement, based on the TC 90 experts’ engipeering
judgmelnt and propagation of error analysis. Where possible, the standards have simple limits
for the |nfluence of some quantities so that the user is not required to evaluate the uncertpinty of
such quantities. The overall uncertainty of a standard was then confirmed by an interlabloratory
compailison.

B.2 Pefinitions

Statistical{definitions can be found in three sources: ISO/IEC Guide 98-8:2008,
ISO/IECGuide 992667 [3], and—the— Nt ST—Guidetimes—for Evaiudiillg and E)\pICbeIg the
Uncertainty of NIST Measurement Results (NIST)[9]. Not all statistical terms used in this
document are explicitly defined in ISO/IEC Guide 98-3:2008. For example, the terms “relative
standard uncertainty” and “relative combined standard uncertainty” are used in
ISO/IEC Guide 98-3:2008, 5.1.6, Annex J but are not formally defined in that document
(see [9]).

B.3 Consideration of the uncertainty concept

Statistical evaluations in the past frequently used the coefficient of variation (COV), which is the
ratio of the standard deviation and the mean (N.B. the COV is often called the relative standard
deviation). Such evaluations have been used to assess the precision of the measurements and
give the closeness of repeated tests. The standard uncertainty (SU) depends more on the
number of repeated tests and less on the mean than the COV and therefore in some cases gives
a more realistic picture of the data scatter and test judgment. The example in Table B.1 shows
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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
(Eq) is at zero offset position, whilst extensometer number two (E5) is deflected to 1 mm. The
output signals are in volts. Tables B.2, B.3, B.4 and B.5 show the mean values, experimental
standard deviations, standard uncertainties and COV values of two output signals, respectively.

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

Output signal
(V1
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 2,384 594 73

Table B.2 — Mean valuesof two output signals

Mean (})
(V]

E,

E,

0,004190 19

2,334 411 62

X =

n
X
i=1
n

(V]

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

(V]

Experimental standard deviation (o)

E,

E,

0,000 303 48

0,000 213 381

[V]

(B.1)

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

Standard uncertainty ()

E1 EZ
0,000 095 97 0,000 067 48

U=—— [V] (B.3)

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

Coefficient of variation (COV)
%

E1 EZ
25,4982 0,009 1

O
Xcov ' (B.4)

The stgdndard uncertainty is very similar for the two.extensometer deflections. In contiast the
coefficient of variation (Xqy) is different by nearly.a’factor of 2 800 between the two dala sets.
This shjows the advantage of using the standard @ncertainty, which is independent of the mean

The objserved value of a measurément does not usually coincide with the true valug of the
measurland. The observed value- 'may be considered as an estimate of the true valje. The
uncertdinty is part of the "measurement error” which is an intrinsic part of any measuremgnt. The
magnitlide of the uncertainty'is both a measure of the metrological quality of the measurgments
and improves the knowledge about the measurement procedure. The result of any physical
measutlement consists-of two parts: an estimate of the true value of the measurand and the

estimat ype A
uncert atory, in general expressed in the form of
Gaussi tReertainties—(previous—experiments—literature data,

manufacturer’s information, etc. often provided in the form of rectangular distributions).

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

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

FLC =Fm +dW +dR+dRe

where F,, d,,, dg, and dr, represent the force expected due to an applied standard mass, the
manufacturer’s data, repeated checks of standard weight/day and the reproducibility of
checks at different days, respectively.
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b)

c)

d)

e)

f)

To facilitate the computation .and’ standardize the procedure, use of appropriate d
commefrcial software is a straightforward method that reduces the amount of routine wo
[13]. In|particular, the indicated partial derivatives can be easily obtained when such a s
tool is Wised.

- 22 - IEC 61788-23:2018 © |IE

C 2018

Here the input quantities are the measured force 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).
Identify the type of distribution for each input quantity (e.g. Gaussian distributions for Type A

me

asurements and rectangular distributions for Type B measurements).

Evaluate the standard uncertainty of the Type A measurements, up = a/\/;, where ¢ is the
experimental standard deviation and » is the total number of measured data points.

Evaluate the standard uncertainties of the Type B measurements:

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

Ca
sta

Int
mo

eva
senkitivity coefficients [10],[11].

Op
be

the|probability that the measurand can be expected to lie within the interval.

Re
wit

thelexpanded uncertainty and the 'estimated coverage probability.

ug :\/%d&v NP

I[culate the combined standard uncertainty for the measurand by)>-combining
ndard uncertainties using the expression:

uc = \luﬁ +u§

:I;is case, it has been assumed that there is no correlation between input quantitie

el equation has terms with products or quotients, the combined standard uncer
uated using partial derivatives and the relationship becomes more complex du

fional: the combined standard uncertainty of\the estimate of the referred measurg
multiplied by a coverage factor (e. g. 1 fofX68 % or 2 for 95 % or 3 for 99 %) to in

port the result as the estimate of -the measurand = the expanded uncertainty, t
h the unit of measurement, and, at-a minimum, state the coverage factor used to c

all the

5. If the
inty is
to the

nd can
crease

bgether
bmpute

ertified
rk [12],
bftware
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Annex C
(informative)

Uncertainty evaluation for resistance ratio measurement
of Nb superconductors

C.1 Evaluation of uncertainty

C.11 Room temperature measurement uncertainty

The un Jcltaillty of-the-testmethodarisesfromthetermsinFormuta (1), ||a|||c;=y the um,,rtainty
in room temperature resistance upq and the uncertainty in cryogenic resistance wy, . For
simplic|ty, the coverage factor k is kept equal to 1.
Since kgrr is defined by Formula (1) as R4 / R,, deviations Argr can be gxpressed by:
AVRRR _ AR»] _ AR2 (C1)
'RRR B Ry
The ungertainty uggrr in the RRR measurement can then be expressed as:
2 2 P°
URRR _ (uR‘lJ +[”R2] (C2)
'RRR Ry Ry
Formulg (2) can be rearranged as
Uy
Ry =I—(2,O84—O,0037 ) (C.3)
1
from which the deviations/AR; can be expressed as:
0,0037
AR, = (2,084 -0,0037 T1){AU1IL—AI1 U—QJ—AE’I—M (C.4)
1 I 1

By expressing the deviations in Formula (C.4) as the uncertainties wuyq, u;q, and upy
respectively, the uncertainty of R is

0,5

2 2 2 ’

cY o [cus| , (00037U,) ,

Up1 = (—[1 j Urrq +[—121 ] Urq +(—]1 1 Upq (C5)
1

where the constant C= (2,084 — 0,003 77,) lies between 0,97 and 1,03 when the condition (7) is
valid.
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C.1.2 Cryogenic measurement uncertainty

The cryogenic measurement relies on acquiring a number of data points R defined by
Formula (4). For each measured data point R,, deviations AU, and A/, exist. They produce an
uncertainty up; according to

2
gy = 2(’@2] 2] (c.6)

where Jy;» is the uncertainty in U, and u;, is the uncertainty in 7,, and it should be.nofed that

the factor 2 accounts for the averaging of values U3 and U, in [2]. It is assUmed that the
uncertdinties in Formula (C.6) are not dependent on temperature or time. Using consgrvative
ratings| for uncertainties that are often met by modern electronics, @5 =0,0028 {/, and
u;p =0J0028 I, (see Table C.1), it can be estimated that, under ideal cohditions, up; /R; £0,5%.

However, this assessment assumes that thermal gradients, thermal Currents, and other|factors
do not [contribute systematic variations in addition to the random(uncertainty imposed| by the
measutlement equipment. In some test configurations, observed‘uncertainty for each data point
can be|5 %.

The mgasurement technique discussed in 7.3 requires th'e user of this document to separate the
points B; into two ensembles related to line (a) and line (b) respectively. For either ensemble, the
data pqints R; will vary around the mean values Iéi by’an uncertainty up;. When the temperature
method of Figure 1 is used, each ensemble ©0f’R; values approximates the linear function
I%,. (T)z al + f, and linear regression analysis can be used to assess the uncertainties u4 and ug.

A parallel analysis applies to the method, o¥’Figure C.1.

The ungertainty of regression for line (a) and line (b), denoted by s, and s, respectively,(can be
express$ed as

ok &)

C.7
Npp -2 (C.7)

Sab =

where fthe subscCripts a and b denote the ensemble of points used for line (a) or line (b)
respecfively. The denominator indicates that two degrees of freedom have been removed from
the numbgr; N, or N, of data points in ensemble (a) or ensemble (b) respectively, duef to the
conditions that the ensemble of data poinis represenis the true population, and that the set of
data points is representative of the true data. Formula (C.7) thus requires the recording of at
least 3 data points for each line to keep the denominator positive.

For the temperature method, the uncertainty of slope for lines (a) and (b), denoted as u4® and uqb
respectively, depends on the ensemble of measured temperature 7; relative to the average

temperatures i and Fb of ensembles (a) and (b), respectively, via

Sab (C.8)

ug‘b: . —
\/Za,b(z} _Ta,b)
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Here, the subscripts again denote different ensembles of data points associated with either line
(a) or line (b). Formula (C.8) indicates that measurements over a broader range of temperature
will reduce the uncertainty in the slope, provided that a linear regression holds for the full
temperature range. A similar expression can be derived for recording measurements as a
function of time.

The uncertainty of intercept at Tc* for either line can be expressed as

\2
a,b za,b(n_T )

uﬁ’ :Sa,b \2 (C'g)

%

Since the uncertainty in Formula (C.9) lies along the vertical line used to determing 7., a
correct|on needs to be added to account for the extrapolation of line (b) onto line’(a) to grrive at
the ungertainty up, in the value of R,. This can be approximated by

2 2700
uRzz{(abug/aa) +(u2) } (C.10)

Line (b)

Line|(b)

Resistance

I T T T T T N T T T T T T |

15
Temperature

|
=
N

IEC

Figure C.1 — Graphical description of the uncertainty of regression related
to the measurement of R,

A graphical representation of the uncertainty is shown in Figure C.1. It should be noted that any
contributions of thermoelectric voltage are not considered in this uncertainty analysis.
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Cc.1.3 Estimation of uncertainty for typical experimental conditions

The cryogenic resistance uncertainty is estimated here, assuming that cryogenic measurements
acquired 5 data points for line (a) and 10 data points for line (b). The data ensemble (a) is

assumed to be acquired in 0,2 K intervals with 7, = 9,5 K, and ensemble (b) is assumed to be

acquired in 0,5 K intervals with Fb = 11,0 K, with values R; 2 1,0 uQ above the transition and
T, = 9,8 K. The slope of line (a) is 2 uQ K1, and the slope of line (b) is 0,05 pQ K-'. For this
estimation, an uncertainty up; = 0,05 yV is assumed for each data point. From Formula (C.7),
55 = 0,065 nQ, and s, = 0,055 uQ. From Formula (C.8), a careful fit for line (a) would have an
uncertainty of slope of 0,21 uQ K-1, while the fit for line (b) would have an uncertainty of slope of
0,010 pQ i i i i i i —would have
an unc mbined

rtainty from Formula (C.9

a-aRe-b - with-a-hype ey z - —wo
of 0,069 pQ and 0,032 uQ respectively. The, co

)

uncertginty up, from Formula (C.10) is then 0,032 pQ. It should be noted that the ‘uncertainty
ugpo scales approximately as wup,;(2/Ny )0'5 since point A lies at the end of line (b):
Table C.1 — Uncertainty of measured parameters
Uncertainty Type Value Remarks

uy Uy B 0,28 % Instrument uncertainty/of 0,5 %

uy 1 B 0,28 % Instrument uncertainty of 0,5 %

Up B 0,58 K Thermometerncertainty of 1,0 K

Uy, I U, B 0,28 % Instrumenht/uncertainty of 0,5 %

up, 11, B 0,28 % Instrument uncertainty of 0,5 %
These additional parameters apply for the reom temperature uncertainty estimation: 7y 5 300 K,
Uy=3,00 4V, 1, =10,0 mA. These parameters give irrg = 292 for the value of R, above.|In view
of the fata in Table C.1, u;y = 0,002)8 x U; = 8,40 nV, u;; =0,0028 x I, = 28,0 YA, and
upq = 0158 K. From Formula (C.5),%pq = 1,32 pQ.
From Formula (C.2), it can be ‘estimated that uggg = 9,43. That is, irgg = 292 + 9,43 [for this
example. This uncertaintysis’™dominated by the uncertainty up, .
As summarized in_‘€lause C.2 below, inter-laboratory comparison results gave a|typical
uncertdinty much X lower than the value (9,43/292) = 3,2 % assessed above. Hightquality

equipmlent, careful design of apparatus, and well-controlled test conditions may have res

lower \

current
reduce

alues™of up, compared with the assumed uncertainty of 0,05 pV. Higher me
I5and acquisition of more data points than assumed for N, above may also contr

ulted in
Asuring

bute to

C.2

SToooTGtTT

Round robin test summary

Four international testing laboratories participated in a round robin test of 10 niobium specimens.
All specimens were prepared by the vendor in a manner consistent with this document. Test
techniques included both that defined by this document as well as those described by A.4.1,
A.4.2 and A.4.3. Table C.2 summarizes the results of the round robin test. A typical uncertainty
across laboratories of 0,3 % to 1,3 % has thus been obtained.
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Table C.2 — RRR values obtained by round robin test

RRR by International Standard
Sample Lab 1 Lab 2 Lab 3 Lab 4 Average O'N_O’S
(% of average)
1 367 370 364 367 0,4
2 347 348 348 348 <01
3 391 390 386 389 0,3
4 379 378 375 377 0,3
5 2717 77T8 77T8 2717 T8 <01
6 408 395 417 407 13
7 382 377 381 380 0,3
8 383 370 378 380 0,3
9 344 328 341 338 1,2
1( 332 332 333 336 333 0,3
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SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 23: Mesurage du rapport de résistance résiduelle —
Rapport de résistance résiduelle des supraconducteurs de Nb

AVANT-PROPQOS

LaC
de I'd
favor|
I'élec]
Spéc
Guid
trava
interr
trava
cond

Les d
possi
sont

Les H

nsemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de I'lEC). L'IEC~a.pour

fications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications accessibles ;au, public (PAS
s (ci-aprés dénommés "Publication(s) de I'lEC"). Leur élaboration est confiée ade€s)comités d'éty

Lx. L’'IEC collabore étroitement avec |'Organisation Internationale de Normalisation (ISO), s
tions fixées par accord entre les deux organisations.

écisions ou accords officiels de I'lEC concernant les questions techniqués représentent, dans la m|
ble, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné que les Comités nationaux de I'lEC in
eprésentés dans chaque comité d’études.

ublications de I'|EC se présentent sous la forme de recommandations internationales et sont agréée

mmission Electrotechnique Internationale (IEC) est une organisation mondiale de normalisation cpmposée

objet de

ser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans, <1es” domaines de
ricité et de I'électronique. A cet effet, I'|EC — entre autres activités — publie des Normes internationples, des

) et des
des, aux

Lix desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut paftticiper. Les orgahisations
ationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec I'lEG, participent également aux

Elon des

esure du
téressés

S comme

telleq par les Comités nationaux de I'lEC. Tous les efforts raisénhables sont entrepris afin que I'lEC s'assure de

I'exa
mau
Dans|

mesy
régio

correppondantes doivent étre indiquées en termes-clairs dans ces derniéres.

L'IEQ
fourn
confg
inde
Tous

Aucu
y con
tout
que

déco
ou ay
L'attq
référ
L’attd
de dr

titude du contenu technique de ses publications; I'lEC\he peut pas étre tenue responsable de I'é
aise utilisation ou interprétation qui en est faite par un _quelconque utilisateur final.

le but d'encourager I'uniformité internationale, les’Comités nationaux de I'lEC s'engagent, dang
re possible, a appliquer de fagon transparente les\Publications de I'lEC dans leurs publications nati
hales. Toutes divergences entre toutes Publications de I'lEC et toutes publications nationales ou ré

elle-méme ne fournit aucune attestation de conformité. Des organismes de certification indé
ssent des services d'évaluation delconformité et, dans certains secteurs, accedent aux ma
rmité de I'lEC. L’IEC n'est responsable d'aucun des services effectués par les organismes de ce
endants.

les utilisateurs doivent s'assurer qu'ils sont en possession de la derniére édition de cette publicat

he responsabilité ne doit\étre imputée a I'lEC, a ses administrateurs, employés, auxiliaires ou man|
pris ses experts partieuliers et les membres de ses comités d'études et des Comités nationaux de I'l
réjudice causé en.cas/de dommages corporels et matériels, ou de tout autre dommage de quelqy
e soit, directe ou\indirecte, ou pour supporter les colts (y compris les frais de justice) et les g
ilant de la publication ou de I'utilisation de cette Publication de I'lEC ou de toute autre Publication
crédit qui ldilest accordé.

ntion est'attirée sur les références normatives citées dans cette publication. L'utilisation de puh
bncées €st obligatoire pour une application correcte de la présente publication.

ntion est attirée sur le fait que certains des éléments de la présente Publication de I'|EC peuvent fa

entuelle

toute la
bnales et
gionales

endants
ques de
tification

on.

dataires,
EC, pour
e nature
épenses
de I'lEC,

lications

re I'objet
b brevets

bits, de brevet. L’'IEC ne saurait étre tenue pour responsable de ne pas avoir identifié de tels droits d

et de

ne pas avoir signalé leur existence.

La Norme internationale |IEC 61788-23 a été établie par le comité d’études 90 de I'lEC:
Supraconductivité.
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https://iecnorm.com/api/?name=5d0666cf6afc8e354035522e3db5abd7

IEC 61788-23:2018 © IEC 2018 - 33 -

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

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

e reconduit,

e supprimé,

e remplacé par une édition révisée, ou

e amendé

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



http://webstore.iec.ch/
https://iecnorm.com/api/?name=5d0666cf6afc8e354035522e3db5abd7

- 34 - IEC 61788-23:2018 © IEC 2018

INTRODUCTION

Le niobium de grande pureté est la matiére principale utilisée dans la fabrication des cavités
radioélectriques supraconductrices. Des nuances similaires de niobium peuvent étre utilisées
dans la fabrication de fils supraconducteurs. Le rapport de résistance résiduelle (RRR) est
souvent utilisé dans le cadre de l'approvisionnement en matiéres premiéres et I'assurance
qualité des produits livrés pour spécifier ou évaluer la pureté d'un métal. Le RRR est défini pour
des métaux non supraconducteurs comme le rapport de la résistance électrique mesurée a
température ambiante (293 K) sur la résistance mesurée pour la méme éprouvette a basse
température (~4,2 K). La valeur a basse température est souvent appelée résistance résiduelle.
Une plus grande pureté est associée a des valeurs plus élevées de RRR.

Le niogbium pose des problémes particuliers en raison de son passage aQyn état
supracpnducteur a ~9 K, car la résistance électrique en courant continu est effectivement nulle
en desgous de cette température. La définition ci-dessus donnerait alors une valeur infinie du
RRR. présent document spécifie une méthode d’essai permettant de déterminér la vgleur de
la résidtance résiduelle a 'aide d’'une courbe de la résistance en fonction de la tempgrature
puisque I'éprouvette s’échauffe progressivement au cours de la transition)supraconducirice en
I'absenge de l'application d’'un champ magnétique. Cette méthode. donne une valeur de
résistamce résiduelle juste au-dessus de la transition supraconductricey ~10 K, qui sert de base
a la défermination du RRR.

Il exis:l‘e également des normes internationales permettant* de déterminer le rapport de
résistamce résiduelle (RRR) des fils supraconducteurs. Contrairement aux fils supracondpcteurs,
qui sopt généralement constitués d'un matériau supraconducteur et d'un matériTu non
supracpnducteur (la valeur du RRR étant seulement représentative du composant non
supracpnducteur), I’éprouvette indiquée dans le présent document est totalement constifuée de
niobiunp supraconducteur. Le niobium est souvent obtenu sous la forme d’une feuille, d'une
barre, f’un tube ou d’une tige et non sousc forme de fil. De ce fait, les éprouvett¢s sont
susceplibles de présenter des dimensions transversales de I'ordre de quelques millimétres a la
circulafion du courant électrique. Cette.différence est importante lors du mesurage de la
résistapce électrique, puisque les échantillons de niobium sont susceptibles d’étre bepucoup
plus longs que ceux d’un fil pour un méme rapport longueur/diamétre, et il peut étre nécpssaire
de disposer d’'un courant électrigue plus élevé pour produire suffisamment de signpux de
tension|. L’Annexe A fournit des recommandations pour les dimensions des échantillong et les
connexjons électriques. De méme, il convient que l'appareillage d'essai prenne en conjpte les
aspectg suivants: orientation de I'éprouvette par rapport a la surface de I’'hélium Jiquide,
access|bilité par des orifices sur les vases Dewar classiques d’hélium liquide, concept|on des
contacfs de courant €t réduction le plus possible des gradients thermiques sur d’impdrtantes
longuelirs d’éprouvettes. Ces aspects différencient le présent document des normes similaires

D’autres méthodes d’essai ont été utilisées pour calculer le RRR. Certaines méthodes
procédent¢a un mesurage a une température autre que 293 K pour la valeur de la résjstance
élevée. resmethot isent-des—e sotations—a—4- entab ieation d’'un
champ magnétique pour la valeur de résistance faible. D'autres méthodes appliquent un champ
magnétique pour supprimer la supraconductivité a 4,2 K. L’Annexe A présente une comparaison
entre le présent document et certaines autres méthodes d'essai. Il convient de noter que ces
autres méthodes produisent des différences systématiques jusqu’a 10 %, ce qui représente une
valeur plus grande que l'incertitude cible du présent document. Il convient donc de veiller a
appliquer le présent document ou les corrections appropriées indiquées a I'Annexe A selon la
méthode d'essai utilisée.

Il convient de fournir dans la mesure du possible cette méthode d'essai aux fournisseurs et aux
collaborateurs qui effectuent également des mesurages du RRR. Pour assurer la cohérence, les
résultats des comparaisons interlaboratoires sont décrits a ’Annexe C.
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RRR

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

'RRR = R’/ Ry

(1)

ou Ry est la résistance a 293 K et R, est la résistance juste au-dessus de la transition
supraconductrice, a ~10 K.
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Figure 1 — Rapport entre la température et lasrésistance a proximité
de la transition supraconductrice

I'article: Dans le présent document, la températurefambiante est définie comme étant de 20 °C =
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rature et la procédure graphique utilisée pour déterminer la valeur de Ry . Sur cette figure, la région

b est extrapolée en résistance vers le haut, camme indiqué par la ligne (a), et la région de pente m
ératures supérieures a la température de’transition est extrapolée en température vers le bas|
ar la ligne (b). Le point d’intersection A de,ces extrapolations détermine la valeur de Ro ainsi qu'u
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rature Tg .

*
I'article: La valeur T, est(similaire a la valeur de transition définie dans [1]1, et il convient de

e avec la valeur définie au point médian de la transition, appelée 7, dans [2].

I'article: Certaines nefmes ou techniques documentées, par exemple [3], [4] et [5], définissent iR
de Ry déterminéea une température autre que 293 K, ou la valeur de Rp déterminée a une ten

a la transition."'supraconductrice. Il convient que I'utilisateur du présent document soit inform
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4 Principe

La technique de résistance électrique en courant continu a 4 points doit étre réalisée a la fois a
température ambiante et a température cryogénique. L’essai peut étre effectué soit en fonction
de la température, soit en fonction du temps avec une montée en température.

L'Incertitude type composée relative de cette méthode est de 3 % avec un

d’élargi

Les me

ssement de 2.

surages doivent avoir les attributs suivants:

1 Les chiffres entre crochets se référent a la Bibliographie.

facteur
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a) Le courant de mesure est suffisamment élevé pour fournir des signaux de tension de I'ordre
de 1 pV. Pour la sécurité électrique, il convient que la densité de courant maximale ne
dépasse jamais 1 A mm—2.

b) La résistance de contact des conducteurs de courant est suffisamment faible pour éviter un
échauffement excessif de I’échantillon. Les conditions de mesure cryogénique typiques
exigent une dissipation de puissance inférieure a 1 mW au niveau des contacts.

c) Les effectifs d’échantillons doivent étre suffisamment importants pour réduire le plus
possible les effets préjudiciables de la coupe et de la manipulation. Les échantillons types
présentent une section transversale comprise entre 1 mm et 3 mm et une surface de
section > 5 mm?2.

d) La longueur de I’échantillon doit étre d’au moins 10 fois et d’au plus 25 fois la largeur ou le
diafhétre.

L’Anneke A traite des considérations relatives aux dimensions de I’échantillon et , dujcourant de
mesureg.

5 Aplpareillage de mesure

5.1 Mandrin ou embase

Un mapdrin ou une embase rectiligne doit étre utilisé(e) pour” supporter I'éprouvetfe. Les
matérigux possibles de construction comprennent le cuivre pur)l'aluminium pur, I'argent pur, les
nuances électriques de Cu-Zr, Cu-Cr-Zr, Cu-Be et autfes alliages de cuivre, les nuances
électriques d'Al-Mg, d’Al-Ag et autres alliages d'aluminium ainsi que les nuances élegtriques
d'alliages d'argent. Ceux-ci offrent une conductivité thermique élevée et servent a élim|ner les
gradier]ts thermiques pendant le mesurage. Il convient'de veiller a isoler I'éprouvette du mandrin.
Les matériaux isolants éventuels qui peuvent étre, appliqués sous forme de feuilles, de|rubans
ou de| revétements comprennent le polyethylene téréphtalate, le polyester | et le
polytétfafluoroéthyléne. Il est également admis d’utiliser de la résine époxyde renforcée fle fibre
de verfe ou d'autres matériaux compgsites ayant une bonne conductivité thermique a
tempérpture cryogénique.

Il convignt que I'embase présente Un fini de surface propre et lisse. Il convient que I'embase soit
exempie de bavures, arétes, (coutures ou autres aspérités pouvant altérer I’éprouveiﬂe. Les
éprouvettes de niobium de grande pureté sont souples et de ce fait sont susceptibles de subir
des intfentations causées-\par des défauts de surface. Ces indentations peuvent|altérer
I’échantillon et invalider\le'mesurage de la résistance.

Le marldrin ou I'embase doit supporter toute la longueur et toute la largeur de I'éprouyette. Il
convient que |la géométrie du mandrin ou de 'embase n’exerce aucune contrainte de|flexion
supérigure a0;2 % sur I’échantillon.

Un thermomeétre d’une exactitude de 0,1 K est utile mais non exigé. L e mandrin ou I'embalke peut
intégrer un montage pour le thermomeétre cryogénique a placer directement sur le corps du
mandrin ou de ’embase et a proximité du centre de I'éprouvette.

Dans la pratique, la longueur des embases est d’au moins 30 mm pour permettre I'assemblage
des piéces et la manipulation des échantillons a la main. Plusieurs échantillons peuvent étre
montés sur une seule embase.

5.2 Cryostat et support du mandrin ou de I’embase

L’appareillage doit prévoir un support mécanique du mandrin ou de I'’embase. De plus, ce
support doit fournir des fils électriques pour le transport du courant pour les échantillons et les
thermomeétres, et doit mesurer leurs tensions. Pour les mesurages de R, etde R,, le support
ne doit laisser passer le courant qu’a travers I’échantillon, de sorte que toute la tension
résultante mesurée ne soit que celle générée par I'échantillon.
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La structure de support doit permettre de mesurer a la fois R, et R, sans démontage ni
remontage de I'éprouvette. Le mesurage de R, doit étre effectué a 'aide d'un cryostat qui, de
plus, doit s’intégrer au support.

Le cryostat doit comprendre un réservoir a hélium liquide au fond d’'une grande colonne verticale.
Une structure de support doit permettre d’immerger et de retirer I’échantillon dans et hors du
bain d’hélium. De plus, une piece d’ancrage de la position de I'’échantillon, lorsqu’il est immergé
dans de I’hélium liquide ou suspendu au-dessus de la surface du liquide a une hauteur arbitraire,
doit étre prévue. Cette suspension permet de stabiliser la température pendant le mesurage et
de l'augmenter lentement en fonction de la hauteur au-dessus du bain d’hélium. En variante,
I'immersion de I'échantillon dans le bain, suivie de la réduction du niveau du bain par
évaporgtierou-transfe ous-pressionpeutpermetire-également-defaire-variertatempegrature.

Un réchauffeur peut servir a chauffer le mandrin ou I'embase. Il convient de veillek.a répartir la
le, une
source [ponctuelle d’entrée de chaleur de 1 W fonctionnant au centre d’'un mandrin de 1 ¢m?2 sur
¢st monté un échantillon de 5 cm peut produire des gradients thermigqués de 2,5 K|le long
antillon si la conductivité thermique est de 100 W m-1 K-1.

Des teghniques cryogéniques appropriées doivent étre appliquées pour la construction du
cryostat et de l'appareillage. Cela comprend [l'utilisation de matériaux a faible conductivité
thermidque tels que des tubes en acier inoxydable a paroi mince, des matériaux composjtes, de
la céramique et des isolants pour éviter 'évaporation excessive due a la conduction thgrmique
émanant du laboratoire environnant. L’embase ou le mandrin comportant 'échantillon peut étre
entourg d’'un boitier ou d’un blindage pour augmentér la stabilité thermique. Il convjient de
prévoir[sur I'appareillage des dispositifs pour la limitation de pression et I'isolation sous yide de
I’héliun liquide.

6 Preparation de I'éprouvette

Le niodium de grande pureté est assezymalléable de sorte que méme la plus petite forge peut
déformpr le matériau. Etant donné que‘les dislocations sont a I'origine de la diffusion d’électrons,
la déformation de I'éprouvette peut contribuer par inadvertance a la résistivité résiduiielle et
affectef le résultat de I'essail _Des protocoles spéciaux doivent donc étre suivis lor$ de la
préparation de I'éprouvette, Les techniques de découpage doivent dans toute la mesgure du
possible éviter la chaleur-etia contrainte. L’'usinage par électroérosion, le découpage pgr jet de
fluide ou l'usinage conventionnel a faible vitesse sont des techniques acceptables et largement
utiliséep pour les applications utilisant du niobium de grande pureté. Il convient de protéger les
éprouvettes découpées a partir de piéces plus grandes et de les bloquer contre un gsupport
pendant le transport. |l convient de réaliser les opérations d’ébavurage des échantillons avec
soin afin de<ne pas plier, chauffer excessivement ou endommager les échantillong. Elles
peuvenit étre réalisées par pongage léger avec du papier fin.

Il convient que les éprouvettes soient des barres rectangulaires ou circulaires de section
transversale uniforme. Les grands co6tés de I'éprouvette doivent étre paralléles. Il faut éviter
toute torsion ou courbure afin de n’appliquer aucune flexion ou torsion a I'éprouvette lors de son
montage sur le mandrin ou ’'embase. Les éprouvettes formant un arc ou un “U” sont acceptables
a condition que toute la courbure puisse étre supportée sur un plan, sans appliquer de torsion a
I’éprouvette pliée.

L’éprouvette doit étre propre et exempte de trace de résidus de fluides de coupe ou autres
contaminants de surface. Les résidus sont de préférence nettoyés par dégraissage a I'aide de
solvants, suivi d’'un nettoyage aux ultrasons avec un détergent doux a base aqueuse et ringage
a l'eau distillée ou ultra pure, puis du séchage a I'air. Il convient d’éviter tout décapage chimique
pour nettoyer la surface au risque d’introduire des contaminants, en particulier de 'hydrogéne et
de 'oxygene. En général, il suffit de procéder a un polissage mécanique doux des régions de
connexion des prises de réglage de tension et des conducteurs de courant pour éliminer les
oxydes de surface. Le revétement de ces régions avec une feuille d’indium ou un autre métal
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(par évaporation ou par pulvérisation cathodique, par exemple) est une méthode acceptable
pour protéger des contacts polis a condition de ne pas revétir 'ensemble de I'éprouvette.

L’éprouvette doit étre constituée d’'une seule piéce et ne doit présenter aucun joint ou épissure.

Une méthode mécanique doit étre utilisée pour fixer I’éprouvette sur le mandrin ou I'embase.
L’'installation et I'instrumentation de I'éprouvette doivent étre réalisées avec soin de maniére a
éviter I'application excessive de toute charge, contrainte de flexion, contrainte de traction ou
torsion sur I'éprouvette.

L'éprouvette doit étre munie de contacts de courant a proximité de chacune de ses extrémités et
d'une i f i courant
(c’est-d-dire une technique de mesure a 4 points). Une distance non inférieure a la plus|grande
dimensjion (largeur, épaisseur ou diameétre) perpendiculaire a la longueur de I’éprouvdtte doit
séparef les contacts de tension des contacts de courant.

7 Acjquisition et analyse des données

7.1 Matériel d'acquisition des données

Les alimentations électriques modernes peuvent é&tre commandéées’par ordinateur et présentent
une varlizété de caractéristiques qui favorisent la commande a distance de la sortie de courant. Il

n‘est pas exigé d'utiliser de telles alimentations bien dqu’elles puissent largement faciliter
l"'automjatisation de l'acquisition des données. Des modes pulsés permettent d’appliquer le
couran{ seulement lorsque des signaux de tension sont'€n cours d’acquisition, éliminantfainsi la
chaleurl générée dans I’échantillon pendant le cycle~d’arrét. En cas d’application du ¢ourant
pulsé, |a durée d’'impulsion doit inclure de longues,périodes pour la stabilisation et le filtrage des
signaux de tension.

Certainfes alimentations incorporent un shdnt interne pour réguler le courant de sortie.|Si une
telle aljmentation est utilisée, le shunt*interne doit étre étalonné périodiguement ayvec un
mesurgge du shunt externe et de la tension.

Le morrage d’essai peut fixer Une tension de base arbitraire Up, qui peut étre détectée |orsque
I’échantillon est dans I'étatysupraconducteur et I'alimentation est coupée. La valeur U, peut

dériver| au fil du temps” én raison des variations de I'environnement thermique et d’autres
facteurs. Un matériel de)conception avancée permet la compensation de la dérive et le fetour a
zéro aytomatique de\sorte que la moyenne temporelle de Uy soit égale a 0. Les tensigmetres

numériqques ne,sont pas exigés mais améliorent considérablement I'acquisition des dgnnées.
Outre 14 compensation de la dérive et le retour a zéro de la tension, le filtrage et la compepsation
interne| des tensions a induction thermique peuvent améliorer I'exactitude de mesurg de la
tension|. IkC€onvient que le filtrage couvre en moyenne les signaux de tension pendant ung durée
au moinrs éya=c ata—constante—de temps thclllliquc de =’appq|ci“a9c a—basse temperature,
généralement un intervalle de 0,1 s a 10 s. Il convient de bien comprendre la fagon dont les
tensions sont corrigées pour la dérive et les effets thermiques. Les tensiométres sensibles, en
particulier les nanovoltmétres, exigent un préamplificateur qui doit étre a I'équilibre thermique et
qui peut nécessiter plusieurs heures de fonctionnement avant le mesurage.

L’acquisition de données par ordinateur facilite considérablement I'enregistrement et la
consignation des données.
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7.2 Résistance (R,) a température ambiante

La température ambiante 7; du laboratoire de mesure doit étre mesurée. Un courant d'essai /4
doit étre appliqué conformément aux exigences de I'Article 4. La tension résultante U, doit étre
enregistrée avec Iy et T;. La résistance doit étre déterminée par

Ry =[I]—11[1—0,0037 (1, -293)] (2)

avec T, en unités de kelvin. Le coefficient 0,003 7 reflete le taux de variation expérimental de
la résisltance en fonction de la température mentionné dans [5].

7.3 Résistance résiduelle (R,) juste au-dessus de la transition supraconduectrice

Le megurage de R, doit étre effectué avec I'échantillon toujours monté,sur le manfrin ou
I'embage de mesure de R,.

L’éproyvette doit étre placée dans un cryostat spécifié en 5.2. L'éprouvette doit étre lerftement
immerdée dans un bain d'hélium liquide et refroidie a la température-de I'hélium liquide. Hendant
qu’une [forte évaporation d’hélium liquide accompagne le refroidissement initial, I’élimingtion de
la chalgur du mandrin, surtout s’il est blindé, peut nécessiter plus de 5 min. Le courant pgut étre
appliqgué et la tension surveillée pendant cette période,ais aucun mesurage ne dpit étre
effectu¢ avant la fin de la forte évaporation de I'héliumriliquide.

Lorsque le taux d’évaporation convient aux mesurages, la tension U, doit étre mesurée

pendant que I'échantillon est immergé dans I'hélium liquide. Il convient que I'échantilloh soit a
I’état syipraconducteur dans ces conditions. Lke“courant 7, doit ensuite étre appliqué s¢lon les

exigenges de I'Article 4 et les considérations de I’Article 5. Les tensions doivent étre relevées
pour Ig polarité de courant direct et~de courant inverse, respectivement Uj et U . Les

différer|ces entre Uy, Ug et Uy ‘doivent étre enregistrées.

L’éproyvette doit ensuite étre progressivement chauffée de fagon a passer progressivement de
I’état suipraconducteur a I'état normal. Un appareil satisfaisant a I’Article 6 permet de réchauffer
progregsivement I'éprouvette en élevant par exemple le niveau du mandrin au-dessus dulniveau

du bain d’hélium_tiguide. Deux tensions U, et U, doivent étre mesurées gresque
simultaj‘rément enappliquant le méme courant de mesure [, avec la polarité directe et inverse,

respecfivement~Le courant ne doit pas étre appliqué lorsque les mesurages ne sgnt pas
enregidtrés( Lka tension U, doit étre déterminée par la formule

vt o
2

Uy = (3)

pour laquelle il convient de noter que le signe de U, est opposé a celuide Us . Il s’ensuit que

la Formule (3) indigue une moyenne des deux nombres a peu prés égaux en valeur. Une
résistance R doit étre déterminée a partir de la tension par la formule

_Us

R= I (4)
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Lors du réchauffement de I’échantillon, les valeurs de R doivent étre enregistrées en fonction
soit de la température T déterminée par le thermometre fixé au mandrin ou a I'embase, soit du
temps ¢. Les outils de représentation graphique et les logiciels d’analyse de données peuvent
étre utilisés pour tracer la courbe de la résistance en fonction de la température ou la courbe de
la résistance en fonction du temps et pour effectuer des extrapolations.

Une courbe de la résistance en fonction de la température doit donc étre obtenue (voir Figure 1).
La courbe de la résistance en fonction de la température doit étre enregistrée en continu jusqu’a
ce qu’une température d’au moins 15 K soit atteinte. La courbe de la résistance en fonction de
la température doit étre analysée en tragant une ligne dans la région de plus forte pente prés du
point médian de montée en résistance, ligne (a) de la Figure 1, et en extrapolant cette ligne
suffisamment au-dessus de la valeur de R enregistrée a 15 K. Une seconde ligne doit étre tracée
dans I région de Ta courbe de Ta résistance en fonction de Ta température au-dessuls de la
transitipn, ligne (b) de la Figure 1, et cette ligne doit étre extrapolée a une tempgrature
suffisamnment basse pour couper la ligne (a). L’intersection est désignée comme le'point|A de la
Figure |1. La valeur de la résistance R, correspondant au point d’intersection” A dpit étre

enregigtrée, ainsi que la valeur de la température 7, correspondant au peint‘d'intersegtion A.

7.4 VMalidation du mesurage de la résistance résiduelle

La détgrmination de R, doit étre valide si tous les criteres suivants'sont remplis: Les t¢nsions
parasitgs doivent étre telles que

¥ _
U0 —U0

IR,

<3% (5)

La dériye ou la dispersion thermique doit étre telle que, pour des valeurs consécutives Ug et

U, enfegistrées avec une température‘proche de T,

u* +U§‘
2 <3% (6)
IRy
La température ambiante doit étre telle que
283K < 7 <303K (7)

7.5 Rapport de résistance résiduelle (RRR)

Le RRR doit étre calculé au moyen de la Formule (1) et la valeur obtenue doit étre enregistrée.

8 Incertitude de la méthode d'essai

D’apres les résultats de la comparaison interlaboratoires, récapitulés a I'Article C.2, une
incertitude type de 0,3 % a 1,3 % a été obtenue entre laboratoires.
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9 Rapport d'essai

9.1 Généralités

Un rapport d’essai qui résume les résultats de la méthode d’essai de RRR doit étre fourni.

9.2 Informations d’essai
Les informations d’essai enregistrées doivent comprendre les éléments suivants:

a) la date et I’'heure du mesurage;

b) le nom de l'opérateur;

c) la viersion de la méthode d’essai suivie.
9.3 Ipformations sur I’éprouvette

Les infprmations suivantes concernant I'éprouvette doivent étre consignées”dans le rapport
d’essai

a) les|informations de traitement thermique du fournisseur, de fabrication ou tout¢ autre
infgrmation de suivi, comme un numéro de bon de commandej

b) le numéro d’identification de la feuille ou de la piéce, le cas‘e€Chéant;
c) la fprme et l'orientation de I’éprouvette par rapport au bain d’hélium.

9.4 Conditions d’essai

Le rapport d’essai doit inclure les conditions d'essai-suivantes:
a) latempérature ambiante T;;

b) les pourants de transport I; et I,;

c) lestensions U; et U,, ennotantque U, varie en fonction de la température et exige donc
d’éfre consignée sous forme de'tableau ou de graphique;

d) les fésistances Ry et Ry;
e) les fensions Uy, Uy.SU; ou les conditions de validation (5);

Les infprmations supplémentaires suivantes peuvent étre incluses dans le rapport d’essai:

f) la djistance defa prise de réglage de tension L;
g) les dimensions de I'éprouvette et la surface de la section 4;

h) la résistivité p; = RiAL et p, = RyAL "

9.5 Valeur de RRR

La valeur de RRR doit étre exprimée comme 1zgr £urrr, Par exemple, 300 + 15 (k=2), ou
urrR est l'incertitude type composée selon I'’Annexe C. En variante, izrr peut étre exprimée

comme une valeur minimale (par exemple, la valeur minimale 285) pour indiquer la limite
inférieure de l'intervalle de confiance représenté par l'incertitude. Il n’est pas nécessaire de
consigner l'incertitude pour un seul mesurage.

L’Annexe A fournit des informations supplémentaires concernant le mesurage du RRR.
L’Annexe B présente les définitions et un exemple d’incertitude de mesure. L’Annexe C spécifie
I’évaluation de [lincertitude dans la méthode d’essai de référence du RRR pour les
supraconducteurs composites.
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A1

Annexe A
(informative)

Informations supplémentaires concernant le mesurage du RRR

Considérations relatives aux éprouvettes et a I’appareillage

Les exigences de I'Article 4 impliquent plusieurs lignes directrices générales pour la préparation
des éprouvettes et la configuration de I'appareillage de mesure:

b)

e)

f)

implique
usinée

La dlistance de séparation entre les prises de réglage de tension dépend des ‘dimensjons de
I'apjpareil, mais ne peut dépasser environ 80 % de la longueur de la ‘barre de niobium
dédoupée a partir des feuilles. Pour conserver I’hélium liquide, elle estid’environ 1Q cm au
maximum; ainsi une distance de séparation de la prise de réglage de-tension L de|2 cm a
5 cn est raisonnable.

Considérant que la résistivité p du niobium pur a 293 K est)d’environ 15 pQ-cm, une
résistance type de la barre de niobium estde R = pL/4 = 15 yQ<%m x 5¢cm /0,1 cm2 = 750 uQ.

Si prrr =300, une résistance de 750/ 300 = 2,5 uQ peut.donc étre obtenue a ~10 K. Ainsi,

compte tenu du domaine d’application décrit a I'Article 1, il convient de prévpir une
rés|stance de 1 uQ a 20 pQ.

Podr produire un signal de mesure de ~ 1 py\V..a,10 K, selon les exigences I'Article 4, un
courantde 1 yV /2,5 uQ = 0,4 A est exigé. llceonvient alors d’utiliser un courant de mesure
cible de 1 A pour offrir de grandes possibilités de variations de RRR entre differentes
éprpuvettes. Ceci correspond & une densité de courant d’environ 0,1 A/mm?2.

Comme ligne directrice alternative, en‘partant du principe qu’'une tension de 1 pV a 10 K est
profuite par un courant de mesure de 1 A pour rrg = 300, alors (L/4) = 1 pQ K 300 /

15 pQ-cm = 20 cm-!. Si la largeur de I'échantillon w est la méme que son épaisgeur de
0,2|cm a 0,5 cm, alors le rapport de forme de I’échantillon
L/w|= (L/A) x (A/w) = 20, em™1x (w2/w) = 20 cm=1x w est d’environ 4 a 10. Ceci|justifie
’exjgence d) de I'Articlénd.

Il cgnvient d’obtenijr une résistance de contact de 1 mW / (1 A)2 = 1 mQ avec un codrant de
mesgure de 1 A. Cette résistance est caractéristique de celle produite par les contacts ayant
une| surface égale'a ~1 mm2. Des exemples sont comme suit:

1) une vis_pression propre en contact avec du métal Nb propre,
Line (pinice a ressort conductrice propre en contact avec du métal Nb propre,

3) phe“pince a bornes conductrice ancrée par une vis ou un ressort, ou

un fil de cuivre fin étroitement enroulé (diameétre d’environ 0,2 mm) qui entoure la zone
de contact, avec une connexion a souder entre les conducteurs de courant et le fil.

Le polissage de la zone de contact ou I'application d’'un métal mou tel que l'indium peut
servir a réduire la résistance de contact. Les contacts avec une petite surface, tels que les
contacts a broche ou les contacts a lame, ne produisent probablement pas une résistance de
contact appropriée.

Pour assurer un affaissement thermique approprié et un bon contact thermique avec les
thermomeétres, il convient d’utiliser des conducteurs thermiques de qualité pour supporter
I’échantillon. Ces matériaux conducteurs comprennent le cuivre, I'argent et I'aluminium. Des
alliages doux de ces métaux augmentent la résistance mécanique sans réduire
considérablement la conductivité thermique.
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A.2 Considérations relatives a I'orientation du montage de I'éprouvette

L’orientation de I’éprouvette par rapport au cryostat n’est pas spécifiée. Les considérations de
I'Article A.1 donnent lieu a une éprouvette qui peut étre beaucoup plus longue que la largeur
type de l'orifice se trouvant a la partie supérieure d’'un vase Dewar de mesure. Des échantillons
de grande longueur peuvent donc étre introduits en orientation verticale dans un vase Dewar a
travers ce petit orifice. Cependant, ce type de cas peut engendrer des gradients thermiques le
long de I'éprouvette. L'orientation horizontale peut réduire considérablement les gradients
thermiques, mais peut également imposer des contraintes excessives sur les dimensions de
I’échantillon. Les éprouvettes en “U” peuvent a la fois étre placées a plat en orientation
horizontale et fournir une longueur suffisante entre les prises de réglage de tension, tant
qu’aucune contrainte de flexion n’a été introduite lors de la préparation des éprouvettes.

A.3 Autres méthodes pour augmenter la température d'une éprouvette
au-dessus de la température de transition supraconductrice

A.3.1 Généralités

Les methodes suivantes sont également recommandées pour augmenter la tempjérature
au-des$us de la valeur de transition supraconductrice de I'éprouyette. Pour ces méthpdes, il
convient d'appliquer une vitesse de montée en température . de, T'ensemble de I'éprpuvette
comprig$e entre 0,1 K/min et 10 K/min. Pour ralentir la vitesse dé.montée en température €t éviter
un gradient de température élevé, il convient de choisir avec’soin la puissance et la cppacité
thermiques (éprouvette avec mandrin de mesure ou embase de mesure), ainsi que la djstance
entre |9 réchauffeur et I'éprouvette.

A.3.2 Méthode du réchauffeur

L'éproyvette peut étre chauffée au-dessus de“la valeur de transition supraconductrice|par un
réchauffeur monté dans le mandrin de, miesure ou I'embase de mesure aprés avoir retiré
I'éprouyette du bain d'hélium liquide dansle cryostat.

A.3.3 Méthodes a contréle

a) Méthode adiabatique: Dan§ cette méthode, le cryostat comporte une chambre qui gontient
I'éprouvette, un support d'echantillon, un réchauffeur, etc. Avant d’immerger la chambre
dans le bain d'hélium liguide, I'air de la chambre est expulsé pour la remplir ensuite d’hélium.
La ¢hambre est ensuite immergée dans le bain d'hélium liquide et I'éprouvette est refroidie
a yne température/inférieure a la température critique. Aprés l'expulsion de I'hélium,
I'éprouvette pettiétre chauffée au-dessus de la valeur de transition supraconductrice par le
réchauffeur,sous condition adiabatique.

b) Méthodesgquasi adiabatique: Dans cette méthode, le cryostat maintient I'éprouvette a une
cerfaine_distance au-dessus du bain d'hélium liquide tout au long du mesurage a
température cryogénique. Une piéce d'ancrage thermique allant du mandrin de me£ure ou

de I'embase de mesure au bain d'hélium liquide permet de refroidir I'éprouvette a une

température inférieure a la température critique. L'éprouvette peut étre chauffée au-dessus
de la valeur de transition supraconductrice par un réchauffeur situé dans le mandrin de
mesure ou I'embase de mesure sous condition quasi adiabatique.

c) Méthode du réfrigérateur: Dans cette méthode, un dispositif électromécanique (réfrigérateur)
est utilisé pour refroidir I'éprouvette, qui est montée sur un mandrin de mesure ou une
embase de mesure, a une température inférieure a la température critique. L'éprouvette
peut étre chauffée au-dessus de la valeur de transition supraconductrice au moyen d'un
réchauffeur ou en contrdlant la puissance du réfrigérateur.
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A.4 Autres méthodes d’essai

A.4.1 Généralités

Un document récent [6] a comparé plusieurs méthodes de détermination du rapport de
résistance résiduelle du niobium.

A.4.2 Mesurage de la résistance en fonction du temps

Si R est enregistrée en fonction du temps avec une montée en température, alors une courbe de
la résistance en fonction du temps est obtenue (voir la Figure A.1). La courbe de la résistance en
fonction du temps est enregistrée en continu au-dessous et au-dessus de la transition. Il
convient de veiller a ne pas refroidir a nouveau I'éprouvette sans recommencer I'acquisjtion de
R en fonction de.t. Les données de la résistance en fonction du temps sont analysées\en|tracant
une lighe dans la région de plus forte pente prés du point médian de montée en-résistance,
ligne (4) de la Figure A.1, et en extrapolant cette ligne au-dessus de la valeur de R enrggistrée
aprés la survenance de la transition, ou tc* représente le temps auquel la trapsition prend fin.
Une sefonde ligne est tracée dans la région des données de la résistance-enfonction dy temps
aprés la survenance de la transition, ligne (b) de la Figure A.1, et cette ligne est extrapolge a un
temps antérieur de sorte qu’elle coupe la ligne (a). L'intersection est désignée comme le|point A
de la Higure A.1. La valeur de la résistance R, correspondant au, point d’intersection A est
enregigtrée.

Résistance

t* Temps
IEC

Figure A.1 — Détermination de la valeur de R, a partir d'une courbe
de la résistance en fonction du temps

A4.3 Comparaison du point de glace et de la température ambiante

Les spécifications de référence du métal niobium peuvent spécifier d’obtenir la valeur de R4 a
273 K. [1] en est un exemple. Selon la Formule (2), I'écart des valeurs de Ry entre 273 K et
293 K est de 7,4 %. Les mesurages réels, indiqués dans l'essai interlaboratoires décrit a
I'Article C.2, révélent un écart légerement plus grand, de 8,2 % £ 0,2 %.
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A.4.4 Extrapolation de la résistance a 4,2 K

Il a été souligné dans [2], [3], [4] et [5] que la contribution des phonons a la résistivité du niobium
dépend de la température en dessous de 10 K. Dans ce régime, la dépendance en température
de la résistance R(T) peut étre ajustée avec une faible incertitude par une fonction de la forme

R(T)= Ry +aT? +bT3J3(6p/T) (A1)

ol Ry est une résistance résiduelle, a et b sont des constantes,  est la température de Debye,
et J3(x) est I'intégrale de Grineisen du troisiéme type. Dans [2], des tracés linéaires de R(T) en
fonction de 73 ont été constatés, lesquels indiquent que le coefficient a4 est faible. Une formule
de corrgction, permettant de tenir compte de la différence entre les mesurages de la résjstance
résidudlle a ~ 10 K et les mesurages par extrapolation a 4,2 K, a été dérivée dans\[3]. Cette
formulg est reformulée ici pour fournir une relation entre la valeur RRR telle que déterminée par
le présent document et une valeur déterminée par un rapport de R, sur la résistance extfapolée
a4,2K

R1 _ 'RRR (A 2)
R(42K) 1-2,16x10%kgg

Pour mgrr =300, la Formule (A.2) génére un rapport de résistance de 321, ce qui entrajne une
différence de 7 %.

A.4.5 Utilisation du champ magnétique pour supprimer la supraconductivité a #,2 K

La supraconductivité peut étre suppriméecpar I'application d'un champ magrétique.
L’appligation d’'un champ supérieur a 1 T produit I'’état normal pour le niobium. Dans ce cps, une
résistapce magnétique se produit et les données doivent donc étre ajustées pour permettre
d’extrapoler a une valeur de R(4,2 K) au-champ nul appliqué. Il a été souligné dans [2] et|[6] que
les ajugtements obéissent généralement a la régle de Kéhler avec une dépendance lindaire de
R par rapport au champ appliqué H.en ce qui concerne le champ perpendiculaire au coufant. La
courbufe de R(H) a généré un.écart significatif par rapport a la régle de Kohler ppur les
échantillons mesurés avec le_courant paralléle au champ. Il a été noté une incertitude
acceptable de 4 % pour le champ perpendiculaire au courant, alors que l'incertitude étaif de 14 %
pour lelchamp paralléle auscourant.

Il a éte observé dans [5] une correspondance entre la valeur de R(4,2 K) obtenue par
extrapdlation et celle déterminée par la méthode décrite en A.4.4 ci-dessus. Par conséqpent, la
Formulg (2) paurjestimer la résistance a 4,2 K par extrapolation s’applique.

A.4.6 Meéethodes par courant alternatif

L’utilisation d’'une méthode sans contact pour appliquer un champ magnétique en courant
alternatif et détecter le signal en fonction du courant induit a été décrite dans [3]. Cependant,
cette méthode exige un étalonnage par transfert d’un échantillon de référence mesuré soit par le
présent document, soit par 'une des méthodes mentionnées ci-dessus. Aucune relation directe
entre la valeur de RRR obtenue selon le présent document et le signal produit par la méthode
par courant alternatif n’a été décrite.
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